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loslich in heiDem Wasser : leicht loslich in Alkohol, Athylacetat, 
Chloroform, Petrolather, Ather, Toluol uiid Benzol l~eiin Erwiirmen. 

C11HlaOsNz. Ber. N 13.73. Gef. N 13.88. 
8.64 mg Sbst.: 1.01 corn N (160, 764 mm). 

Z u r i c h ,  U t r e c  h t und CT r o n i n  g e n , Chmiische liniversitiits- 
laboratorien. 

298. J. V. Dubak 8: Zur Kenntnis der Diketo.piperWne, 
XII. Mittellung: E. Hoher: Versuche zur Daretellung dee 

8.5 Diketo-l-benzoyl-[hexah;Vdro-1.4-dia~ns]. 
(Eingegangen am l’i. August  1921.) 

Das [ B e n z o y 1 - i m i n 03 -d i e  s s i g s a u r e n i t  r i 1, c6 Hs . GO. N (CHs. 
CN)a, unser Ausgangsmaterial, wurde zuerst von J. R. B a i l e y  und 
D. F. S n y d e r  dargestellt l). Entsprechend ihren Aogaben schmilzt 
das Nitril bei 131-132O. Mit Waseervtoffperoxyd gelang es nicht, 
das Nitril zu verseifen ; mit Bariumhydroxyd entsteht fast ausschliel3- 
lich das [Ben z o y I - i m in  01- d i e s  s i gs iiu r e - mono  a m id  , Cs HS . CO. 
N(CH,.COaH)(CHa.CO.NHa), neben geringen Mengen der [Benzoyl -  
imino l -d i e s s igsau re  3. Das Imino-diacetonitril ergab bei analoger 
Verseifung nur die Imino-diessigsiiure. 

Durch Benzoylieren des Imino-diessigsiiure-esters wurde der Ben - 
zoy les t e r ,  CsHs .CO.N(CHS.CO~CH~)S,  erhalten, als Prismeu vom 
Schmp. 73-76O. Mit Bariumhydroxyd wird der Ester zu der ent- 
sprechenden zweibasischen Si iure ,  C6HS.CO.N(C&.C08H)1+ HsO, 
rerseift, die mit 1 Mol. Wasser krqstallisiert und bei 88-900 schmilat. 
Durch Einwirkuog von alkoholischem Ammoniak wurde der Ester in 
das [Ben z o y 1 -i m i n 03 - d i a ce  t a  m id iibergefubrt ; darselbe Produkt 
erhielt P. B e  r ge  11, als er das Imino-diacetamid benzoylierte 9. Das 
Diamid schmilzt bei 225--227O und wurde mit “/x-Kalilauge von 
B e r g e l l  in  das Monoamid  vom Schmp. 191O ubergefiihrt. Alle 
Versuche, durch Ammoniak-Abspaltuug aus dem Diamid, bezw. 
durch Wasserabspaltung aus dem Monoamid, das gesuchte I m  i d, 

c6 Hg. CO . N < g g  : ::>NIT, zu erhalten, ergaben vorllnfig negative 

Resultate. 

I) Am. S O ~ .  37, 940 [1935]; C.1915, I1 70. 
2) H. 99, 155 [1917]. 8) H. 97, 305 [1916]. 
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Versnche. 
1. N i t  r il d e r [ B e n  z o p l - i m i n  01- d i e s  si gsiiur e. 

Nach J. B. B a i l e y  und D. F. S n y d e r ' )  kann dieses Nitril 
durch h t i ind iges  Erhitzen von Imino-diacetonitril#) mit der  aquimo- 
laren Menge Benzoylchlorid in beneolischer L6sung auf dem Watser- 
bade erhalten werden. D a  jedoch unter diesen Bedingungen nur eine 
geringe Einwirkung zu konstatieren war, wurde der Versuch in der 
Weise abgelindert, daB das Gemisch auf dem Paraffinbade am Ruck- 
flul3kuhler auf 110-120° erhitzt wurde. Nach einiger Zeit konnte 
dann die Entwickiung von Saizsiuregas beobachtet werden, ferner 
schied sich eine braungelbe Substanz ab, wiihrend ein Teil des Reak- 
tionsproduktes i n  Losung tilieb. Nachdem die Entwicklung von 
Chlorwasserstoffgas voruber war, wurde vom Benzol abdestilliert, der 
verbleibieode Ruckstand wiederholt mit Alkohol behandelt,, wobei die 
Substanz in Losiing ging. Beim Einengen schied sich aus der alko- 
holischen Lasung eine in etwas golblich gefarbten Blattchcn krystalli- 
sierende Substanz ab, die durch Kochen mit Tierkohle eutfiirbt wurde. 
Jiie Verbindung, die man auf Ton im Vakuum-Exsiccatur iiber 
Schwefelsaure trocknete, krpstallisiert in weil3en glanzenden Blattchen 
vom Schmp. 131-132O; sie ist loslich in Alkohol, Chloroform und 
Essigather; schwer loslich in  Benzol und Ather, besitzt somit die von 
J. R. B a i l e y  und D. F. S n y d e r  bereits angegebeneu Eigenschaften. 
Ausbeute: 5 g Imino-diacetonitril ergaben 3'12 g Benzoyl-Derivat. 

1.8.50 mp Sbst.: 0.347 ccm N (16", 718 mm). 
C,, H9N20 (No! -Gew. 199). Rer. N 21.12. Gef. N 20.93. 

Versuch d e r  Benzupl ie rung  des I m i n o - d i a c e t o n i t r i l s  
nach  S c h o t t e n -  B x n m a n n  i n  a l k a l i s c h e r  Liisung. 

ZU 100 ccrn Benzol gab mau B g Imino-diacetonitril, fugte die berechnete 
Mengr (1.4 g) Benzoylchlorid hinzu und machte mit n.-NaOH alkalisch. Das 
Gemisch wurde nach Zugabe \-on 20 ccm Wasser etwa 8 Stdn. auE der 
Schuttelmaschine bewegt. Dann vurde das Benzol Ton der walirigen Schicht 
im Scheidetrichter getrennt. Die nach dem Verdunsten des Benzols ver- 
bliebene Substanx zeigte nach dem Trocknen auf Ton folgeodes Verhalten: 
Sinterung bei ca. 850, vollstandiges Schmelzen bei ca. 1100. Beim Aufnehmen 
mit L5ther blieb ein klciner Riickstand zuriick, der nach der Trcnnung vom 
iitherischen Filtrat und Trockiicn auf Ton einen Schmp. von 120-1220 hatte 
ond nach wiederholtem Umkrystallisieren ails Alkohol einen solchen von 
130- 132O zeigte. Eine Schrnelzp~mlrts-Eruiedrignag mit reinem Renzoylimino- 
diessigsGurenitri1 trat, nicht ?in, so dab( das [mino-diacehnitril, wenn aueh in 

.') D.F.Snyderund J.R.Bailep,Am.Soc.37,940[1915]; C. 1916,1170. 
*) M.Eschweiler ,  A. 278, 229 [1594]; A. J o n g k o e s ,  R. 27,292[1908]. 
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geringem Mafie, benzoyliert wurde. Die nach dem Verdunsten des Athers 
zurfickbleibende Substanz erwies sich als unverandertes Imino-diacetonitril. 
Beim Ausschutteln der waBrigen Losung mit .&ther- konnte noch etwas Imino- 
diacdonitril geffonnen werden; nnd wie sieh ferner bei der Priifung zeigte, 
war der \-erbleibeude Rickstand identisch mit banzoesaorem Natrinm. 

2. D i ni e t h y 1 e s t e r d e r [ B e II z o y 1 - i m i n o] - d i e s s i g s a u r e , 
Cs H5. CO . N(CH1. COO CHs)s. 

a) B e n  z o y 1 i e r u n g d e s I m i  n o - d i  e s s i g s f u r e- d i m e t'h y 1 e s t e r s. 

1 Mol. Ester, nach der Vorschrift von A. J o n g k e e s l )  dargestellt, 
wurde in einem Recherglas unter Kuhlung mit 11/2 Mol. Benzoylchlorid 
versetxt. Unter ziemlich starker Erwfrmung fie1 der aalxsaure Me- 
thylester aofort aus. Nach dern Erkalten wurde das  Reaktionsproditkt 
zur Vervollsfiindigung der Reaktion etwa l/a Stde. auf dern Parsffin- 
bade auf 70-800 erwarrnt, bis kein Geruch nach Benzoylchlorid mehr 
wahrgenomrnen werden konnte. Die Substanz murde nun mit vie1 Ather 
ausgezogen und die atherische Liisung langere Zeit mit geschmolzenem 
Natriunisulfat getrocknet. Nach dem Abdestillieren des Athers blieb 
eine gelbe sirupose Fliissigkeit zuruck, die irn Verlaufe von einigen 
Stunden an der Luft erstarrte. Das  Erstarrungsprodukt wurde auE 
Ton abgepreBt, aus  Ather und zweimal aus  Alkohol umkrystallisiert. 
Der  dabei resultierende Korper krystallisiert in schonen durchsichtigen 
Prismen vom Schmp. 73-760; er  ist leicht loslich in Alirohol und 
Benzol, schwerer liislich in Ather und Wasser. 5 g Imino-diessigsfure- 
methylester ergaben 1 g des benzoylierten Esters. 

13.30.5 mg Sbst. (im yakunm-Exsiccator iih. HzSOa getlocknet): 38.860 mg 
COs, 6.530 mg T&O. - 11 815 ~ i i g  Sb,t.: 0.549 ccm N ('210, $28 mm). 

ClsHjqNOs (Mol.-Gt~w. 965) .  Rw. C 5 8 . 8 ,  H 5 66, N 5.38. 
Gof. )) 59.18, 2 5 49, D 3.15. 

b) B e n  z o y I i e r u n  g d e s s a 1 z s a 11 r- n I m i  n o - d i e s si g s L u r e - 
d i m e t h y l e s t e r s  b e i  G e g e n w a r t  v o n  N a t r i u m b i c a r b o n a t .  

2 g des Hydrochlorids wurden i n  moglichst wenig Wasser geliist 
und die Losung mit der berechneten molekularen Menge Natrium- 
bicarbonat versetzt. Nun gab man unter bestandigem Schutteln ab- 
wechslungsweise die ebenfalls berechnete molekulare Menge Benzoyl- 
chlorid und 1 Mol. Bicarbonat hinzu. Nach einiger Zeit konnte man 
die Abscheidung eines milchig aussehenden 0 1 s  beobachten, das bald 
fest wurde. I m  Verlaufe von  IS Stde. war der Geruch des Chlorids 
vollstandig verschwueden. Die abgeschiedene Substanz, die sich im 
Ather eiemlich schwer aufloste, wurde mit diesem gut aufgeschiittelt 

I) A. Jurig-kees,  It. 27, 2% j1908,. 
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und von der w a r i g e n  Schicht getrennt. Die Zitherische Lasung 
trocknete man rnit geschmolzenem Natriumsulfat, und der nach dem 
Abdunsten des Athers verbleibende Riickstand wurde auf Ton ab- 
gepreBt. Bus &her und zweimal aus  Alkohol umkryetallisiert; er- 
hielt man groBe, durchsichtige Prismen vom Schmp. 73-76O. Eine  
Schmelzpunktseruiedrigung mit''der aus  salzsiiure-freiem Imino-diessig- 
saure-methylester erhaltenen Verbindung konnte nicht wahrgenommen 
werden, und ebenso stimmten die beiden Substanzen in bezug auf die 
Loslichkeit miteinander iiberein. Die Ansbeute war fast quantitativ. 

Bei dem analogen Versuch zur Darstellung des Athyles te rs  d e r  
[Ben z o J 1 - i m i n 01- d i e  8s i gs a u  r'e, C&. GO. N (CH,. COOC%HS)P, aus dem 
nach der Vorschrift von A. Jon  g k ees I )  bereiteten salzsauren Imino-diessig- 
saure-iithylester hinterblieb lediglich ein dickes, zahfliissiges, gelbes 01, das 
ouch nach tagelangem Stehen und beim Abkuhlon mit einer Eis-Kochealz- 
Mischung nicht fest wnrde. 

3. [B e n  z o y 1-i m in 01 - dies s i g s a u  r e  , 
Cs&.CO.N(CHa.COOH)a + H20. 

D a r s t e l l u n g  durch  V e r s e i f e n  d e s  M e t h y l e s t e r s  m i t  
B a r i u m h y d r o x y d .  

3 g Ester wurden rnit c a  150 ccm Wasser versetzt und auf dem 
Wasserbade erwlrmt, bis alles sich gelost hatte. Zu der  Losung 
fiigte man die berechnete Menge Bariumhydroxyd hinzu und lieS 
einige Tage stehen. Nach 3 Tagen reagierte die Fliissigkeit neutral. 
D e r  von der Fliissigkeit getrennte und auf Ton abgepreSte Niederschlag 
erwies sich bei der  Prufung als anorganisch. Das Filtrat wurde in  einer 
Porzellanschale auf dem Wasserbade zur Trockne eingedampft, der Ruck- 
stand im heiSen Wasser aufgelost, rnit der  berechneten Menge Schwefel- 
s h r e  versetzt und vom abgeschiedenen Bariumsulfat nbfiltriert. Nach 
dem Einengen des Filtrats bei milder Temperatur (ca. 50-600) schie- 
den sich aus diesem im Verlaufe von einigen Stunden schone, durch- 
sichtige, glasglanzende Prismen vom Schmp. 88-90° ab. Die Sub- 
stanz ist i n  Wasser und Alkohol loslich, kaum in Ather und Benzol. 
Ausbeute: 0.5 g Siiure aus 3 g Ester. 

Zur Analyse wurde die Verbindung nochmzls aus Wasser um- 
krystallisiert und im Vakuum-Exsiccator fiber Chlorcalcium getrocknet. 

0.0866 g SBore benotigen zur Neutralisation 6.7 ccm "/lo NaOH (Indi- 
cator Phenol-phtbalein); Theoria fur eine zweibasische SBure = 6.8 ccm. 

16.805 mg Sbst.: 32.0 mg GO%, 7.06 mg Ha0. - 15.680 mg Sbst.: 
0.813 ccm N (16q 721 mm). - 65.120 mg Sbst., bei.65O zum kanst. Gewicht 
getr.: 4.350 mg Gewichtsverlust. 

l) 8. J o n g k e e s ,  R. 27, 396 119081. 
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C,I HII KO5 + HsO. (MoLGew. 255.) 
Ber. C 51.77, H 5.10, N 5.49, Ha0 7.06. 
Gef. a 51.95, 4.70, 5.81, 6.69. 

B a r i u m s a l z ,  CtiH5.CO.N(CHi+.CO0)2Ba + I1/oHaO: Das beider Ver- 
seifung von 3 g [Benzoyl-imino]-diessigs8ure-me~hylester mit Baryt entstandene 
Salz wurde nach dem Eindampfen zur Trockne zweimal aus Wasser umkry- 
atallisiert. Ausbeute: ca. 1 ‘/s g weiBer Blattchen. 

63.550 mg Sbst.: 36.840 mg BaSOa. - 30.710 mg Sbst.: 17.880 mg RaS04. 
- 12.830 mg Sbst.: 0.431 ccm N (164 718 mm). - 34.850 mg Sbet., beim 
Trocknen zum konst. Gewicht bei 130O: 2.320 mg Gewichtsverlust. - 24.800mg 
Sbst.: 1.620 mg Gewichtsverlust. 

CgHS.C0.N(CHaCOO)2Ba + l l / % H ~ 0 .  (Mo1.-Gew. 399.37.) 
Ber. Ba 34.40, N 3.51, Ha0 6.76. 
Gef. )) 34.12, 34.27, 1~ 3.75, B 6.53, 6.7;. 

2 g  Bariumsalz wur- 
den in Wasser geltist und mit der berechneteu Menge Kupfersullat versetzt, 
wobei das Bariumsulfat neben betrichtlichen Mengen des Kupfersalzes der 
[Benzoyl-iminol-diessigsaure ausfiel, so da13 die Ausbeute, da si’ch kein geeig- 
notes Lijsungsmittel zur Trenaung der beiden Substanzen finden lieB, bedeu- 
tend herabgemindert wurde. Dae Tom Niederschlag getrennte Filtrab von 
hellblauer Farbe wurde auf dem Wasserbade eingeengt, wobei sich das Kupfer- 
salz abschied; beim Abkiihlen rnit Eis fie1 noch eine geringe Menge des Salzes 
aus. Die Ausbeute des hellblauen, pulvrigen Kupfersalres betrug 0.7 g; es ist 
in Wasser kaum ISslich, ebenso in Alkohol, Ather und Benzol. 

45.570 rug Sbst.: 11.440 mg Cu 0. - 30.010 mg Sbst.: 7.620 mg CuO. 
- 15.380 mg Sbst.: 0.637 ccm N (170, 714 mm). - 32.840 mg Sbst. gaben 
beim Trocknen zum konst. Gewicht bei looo 2.240 rug, 24.220 mg Sbst 
1.620 mg Gewichtsverlust. 

Kupfersa lz ,  CsBs.CO.N(CHaCOO)~Cu + 1HaO. 

Cs&.CO.N(CH~. COO):,Cu + 1HsO. (Mo1.-Gew: 316.57.) 
Ber. Cu 20.08, N 4.42, HzO 5.70. 
Gef. n 20.05, 20.27, n 4.63, D 6.77, 6.68. 

Das Resultat tiir das Wmser talk zo hoch aus, iodem sich wahrschein- 
lich die Substanz beim Erhitzen zersetzt. 

Versuche zur Darstellung der [ Benzoyl-iminol-diessigsiiure durch 
2-tiigiges Erwiirmen ihres Methylesters rnit Wasser oder 12-rrthdiges 
Erhitzen der Imino-diessigsaure mit Benzoylchlorid auf 1 50° blieben 
erfolglos. 

4. KB en z o y 1- i m i n  03 - dies si g s iiu re - d i a m  id, 
CsHs. CO . N (CHa . CO. NHZ)~. 

In die alkoholische rnit Eis abgekuhlte Losung Ton 2 g [Benzoyl- 
iminol-diessigsiiure-methylester leitete man wiihrend 1 Stde. trocknes 
Ammoniakgas ein. I m  Verlaufe einiger Stunden schied sich dam eine 
weiSe, volumin6se, pulverige Substanz ab, die abfiltriert und auf Ton 

Berichta d. D. Chem. Gesellschaft. Jalirg. LIV. 171 
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scharf nbgepreBt wurde. Nach wiederholteni Umkrystallisieren aus 
heiBem Alkohol schmilzt die Substanz bei 225-227O zu einem gelben 
0 1  und verhalt sich auch sonst wie das von P. B e r g  e l l  ') durch Ben- 
zoylierung von salzsaurem Imino-diacetamid dargestellte dmid ; d. h. 
sie ist loslich in heiBem Alkohol, schwer loslich in Ather, Benzol und 
Aceton. Ausbeute: g reines Amid aus 2 g Methylester. 

2.465 mg Sbst. (im Vakuum uber Schwefelskiure getr.): 0.400 ccm K (2 Lo, 
723 mm). 

C1lHlaNIOa. (MoLGew. 235.) Ber. N 17.87. Gef. N 17.94. 
Ein Versuch, d a s  Amid  pus d e m  [Benzoy l - imino l -d i e s s ig -  

s iiu r e n i t  ril durch Verseitung rnit Wasserstoffsuperoxyd zu gewinnen, 
fiihrte nicht zum Ziel: Als 1 g Nitril, in Alkohol gelost, rnit 200 ccm 
3-prOZ. Wasserstoffsiperoxyd und 1 ccm n.-Kalilauge 2 Tage auf dem 
Wasserbade bei einer Temperatur von 40 --60° gehalten wurde, trat 
keine Hydrolyse ein. 

5. [Ben z o  y 1-i m ino] -d ie  s s ig  siiur e -  m on oamid ,  
CsHs .CO .N(CHa. COOH)(CH2. CO .NH3), 

lieS sich durch Verseifung des [Benzopl- imino] - diessigsaurenitrils 
a) mit Bariumhydroxyd, b) mit n.-Kalilauge gewinnen. 

a) 3 g krystallisiertes Bariumhydroxyd wurden i n  einem Por- 
zellantopf in ca. 300 ccrn Wasser zum Sieden erhitzt; dazu gab man 
von Zeit zu Zeit in kleinen Portionen die berechnete Menge [Ben- 
zoyl-imino~-diessigsiiurenitril. Bald konnte die Entwicklung von Am- 
moniak mit Hilfe von Lackmus nachgewiesen werden. Die Konzen- 
tration wurde durch zeitweise Zugabe von heiSem Wasser konstant 
erhalten. Nachdem alles Nitril hinzugefiigt war, kochte man, bis kein 
Ammoniak mehr nachzuweisen war, was etwa 1 Stde. erforderte. 
Nun wurde die berechnete Menge Schwefelsaure hinzugegeben uud 
vom Bariumsulfat abfiltriert. Das gelb-rotliche Filtrat reagierte 
schwach sauer. Nach Verlauf von 24 Stdn. konnte man die Abschei- 
dung einer krystallinischen Substanz beobachten ; um eine groSere 
Ausbeute zu erzielen, wurde das Filtrat mit Eis abgekiihlt und 2 Tag@ 
im Eisschrank stehen gelassen. Die noch in ziemlich grol3er Menge 
abgeschiedene Substanz wurde abgenutscht und auf Ton abgeprebt. Zur 
weiteren Reinignng loste man diese i m  Wasser auf, kochte kurze Zeit mit 
etwas Tierkohle und dampfte die entfiirbte Liisung aul dem Wasserbade 
zur Trockne ein. Der Ruckstand wurde mit Alkohol aufgenommen und 
daraus langsam auskrystallisieren gelassen, wobei man feine prisma- 
tische Krystalle vom Schmp. 19O-19lo erhielt. Die Substanz war 
in Wasser und Alkohol liislich und erwies sich identisch mit der fast 

') P. B e r g e l l ,  EI. 97, 305 [1916]. 
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gleichzeitig von P. B e r g  ell  I) durch Verseifung des [Benzoyl-imino]- 
diessigsaure-amids mit n:-Kalilauge erhaltenen Verbindung. Ausbeute : 

0.7150 me Sbst. (im Vakuum iiber Schwefelsiure getrocknet!: 0,784 ccm 
0.8-1 g. 

N (170, 718 Gm). ' 
Y 

CllH120~Na. Ber. N 11.86. Gef. N 12.19. 
Die nach dem Abnutschen des Monoamids verbleibende Mutter- 

lauge wurde auf dem Wasserbade bei milder Temperatur eingeengt, 
Im Verlaufe einiger Stunden schied sich neben dem Monoamid in 
geringer Menge eine in schiin prismatischen, durchsichtigen, etwas 
gelblich gefarbten Tiifelchen krystallisierende Substanz vom Schmp. 
88-90° ab, die sich als [Benzoyl-iminol-diessigsiiure erwies. 

b) 1 g [Benzoyl-imino] diessigsiiurenitril wurde mit lOccm n.-Ka- 
lilauge und 20 ccm Wasser versetzt. Nach 2 Tagen hatte sich nur 
ein kleiner Teil geliist. Es  wurde nun versucht, eine weitere Losung 
zu erzielen, indem dau Gemisch bei milder Temperatur auf dem Sand- 
bade bei ca. 40° stehen gelassen wurde. Da  jedoch keine weitere 
Auflosung erfolgte, verdunnte man mit Wasser nnd erwiirmte auf dem 
Wasserbad. Nach einiger Zeit liiste sich nunmehr das Nitril auf, 
und das Entweichen von Ammoniak konnte mit Lackmus nachge- 
wiesen werden. Man lie13 die Losung wiihrend etwa 3 Stdn. bei 
gleicher Konzentration durch zeitweise Hinzugabe von hejDem Wasser 
stehen, bis keine Ammoniak-Abgabe mehr konstatiert werden konnte; 
dann wurde rnit 10 ccm n.-Schwefelsaure zleutrslisiert und zur Trockne 
eingedampft. Den Ruckstand behandeite man mit hei13em Alkohol; 
die gelbe alkoholische Losung wurde durch Kochen rnit etwas Tier- 
kohle entfiirbt und auskrystallisieren gelassen. Der Ruckstand zeigte 
einen Schmp. von 183--185O, und nach z weimaligem Umkrystallisieren 
aus Alkohol wurden feine prismatische Krystalle vom Schmp. 190-1 9 l 0  
erhalten. Eine Schmelzpunktserniedrigung mit der nach dern vorher- 
gehenden Versuch erhaltenen Verbindung konnte nicht beobachtet 
werden, so daB also [Benzoyl-iminol-diessigsiiure-monoamid vorlag. 

Wie bereits in der Einleitung erwahnt, sind vorlaufig alle Ver- 
suche, durch Wasser-Abspaltung aus dem Monamid oder Ammoniak- 
Abspaltung aus dem Diamid zum [Ben z o y l - imin  0)- diess igs i iure-  
i m i d  zu gelangen, ergebnislos verlaufen. Probiert wurden : Erhitzen 
im Kempfschen Sublimationsapparat auf 145-165O bezw. 200-230°, 
sowie mehrstiindiges Kochen mit Acetanhydrid. 

Z ur i c  h und G ro n i nge  n ,  Chemische Universitiitslaboratorien. 

1) P. Bergell, H. 99, 150 [1917]. Unsere Versuche wurden schon im 
Sommersemester 1917 begonnen. 
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