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Cyanwasserstofflosung und einige Tropien ganz verdiinnter Salzsiure
hinzugetiigt wurden, krystallisierte nach dem Stehen iiber Nacht und
Verdampfenlassen im Exsiccator aus der alkoholischen Losung ein Pro-
dukt aus, das keinen Schmelzpunkt besall, bei 250° schwarz wurde und
bei 290—295° teilweise schmolz. Wahrscheinlich liegt in . diesem
Falle salzsaures Hexi#ithylentetramin vor:

46.3 mg Sbst.: 6.4 cem N (99 762 mm).
011H9¢N4,3HCI. Ber. N 16.79. Gef. N 16.45.

Ziirich, Utrecht und Groningen, Chem. "Universitats-
laboratorien.

300. W. Borsche und Iris Bonacker:
Uber die Aufspaltung des y-Pyrons durch Anilin und dber
N-Phenyl-y-pyridon ).

(Aus dem Allgem. Chem. Institut der Universitit Gottingen.]
(Eingegangen am 3. September 1921.)

Willstitter und Pummerer haben schon vor lingerer Zeit
gezeigt, dafl y-Pyron unter verschiedenmen Bedingungen recht glatt zu
Bis-oxymethylen-aceton, (OH)CH:CH.CO.CH:CH(OH), und Bis-oxy-
methylen-aceton-Derivaten (Bis-oxymethylen-aceton-methylather, Di-
formylaceton-hexasthylacetal) aufgespalten werden kann?). Eine Auf-
spaltung ahnlicher Art haben wir beobachtet, als wir y-Pyron (L)
mit einer Losung von essigsaurem Anilin zusammenbrachten. Das
Gemisch farbte sich sofort tiefgelb und erstarrte binnen kurzem zu
einem Brei gelber Krystallflocken, die nichts anderes waren als Bis-
oxymethylen-aceton-dianilid (IL.):

co co o
HC; IGH + 2 CaHg . NH, > HC“ ) I\CH o HC” ”CH
HC!\ Jen =m0 7 mcl lem  -CaEANET mHCl o
Y HsCe.NH NH.CoH; N
L IL WL CeHs

Durch Salzssure, Na-Athylat oder Destillation im Vakuum wird
es unter Verlust eines Molekiils Anilin leicht wieder in einen ring-
formigen Komplex, das schon von Lerch?) dargestellte N-Phenyl-
y-pyridon (IIL.) verwandelt, und so haben wir uns auch mit dieser

1) s. dazn auch I. Bonacker, »Uber die Aufspaltung des y-Pyrons usw.«,
Dissertation, Gottingen 1920.
%) B. 38, 1461 [1905]). % M. 5, 407 [1884].



bis dahin noch gar nicht weiter untersuchten Verbindung') etwas ein-
gehender beschéftigt.

N-Phenyl-y-pyridon kann nicht nur als y-Pyridon-Abkémm-
ling, sondern auch als N-disubstituiertes aromatisches Amin vom
Typus des N-Dimethyl-anilins aufgefalt werden. Wir erwarteten des-
halb, in ihm einen &uBerst reaktionsfihigen Stolf unter den Hinden
zu haben. Das erwies sich aber als Irrtum. Als Dialkyl-anilin
reagierte es nur mit Methylmagnesiumjodid. Das Anlagerungs-
produkt (IV.), das es damit liefert, bildet nimlich mit verd. Salz-
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siure das Ausgangsmaterial zuriick?). Haitte die Anlagerung wie
beim @,«-Dimethyl-7-pyron®) am Carbonyl stattgefunden, so hitte
statt dessen N-Phenyl-y-picoliniumchlorid (V.) resultieren
miissen. Abgesehen von diesem einen Fall, haben wir uns vergeblich
bemiiht, eine der fiir die N-dialkylierten Aniline charakteristischen
Umsetzungen mit N-Phenyl-y-pyridon zu erreichen. Es gab weder
eine p-Nitrosoverbindung, noch kuppelte es mit diazotierter Sulfanil-
siiure, noch liel es sich mit Formaldehyd zu einem Diphenyl-methan-
Derivat kondeusieren. Auch das Jodmethylat, das entgegen den
Angaben von Smirnoff*) unter geeigneten Bedingungen leicht zn
erhalten ist, scheint kein echtes Ammoniumjodid (VL) zu sein, sondern
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entsprechend der Formulierung VIa. zur Gruppe der Pseudo-jodmethy-
late zu gehoren, denn das zugehdrige Ammoniumhydroxyd zerfdllt
bereits beim Eindampfen seiner wafrigen Losung wieder in N-Phenyl-
7-pyridon und Methylalkohol.

) Smirnofts Abhandlung »Uber die Konstitution von N-Arylderivaten
des 4(y)-Pyridons« (Helv. chim. act. 4, 599 [1921)) ist erst ein Jahr nach dem
AbschluB unserer gemeinsamen Untersuchung erschienen.

% F. und L. Sachs, B. 37, 3088 [1904].

% v. Baeyer und Piccard, A. 884, 208 [1911] ) a. a. O,
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Smirnoff hat aus der Indifferenz des N-Phenyl-y-pyridons gegen
Keton-Reagenzien auf der einen, gegen Halogenalkyl und salpetrige
Siure auf der andern Seite den Schlufl gezogen, daB es kein Keto-
dihydropyridin sei, sondern ein »inneres Ammoniumoxyd« (ein Phenol-
betain, VIL). Das scheint uns nicht berechtigt. Die Gleichgiiltigkeit
gegen Keton-Reagenzien teilt es mit den #hnlich gebauten y-Pyronen,
deren Keton-Natur bisher nicht ernstlich hat bestritten werden
konnen. Dazu wird die Annahme, sein Stickstoffatom sei fiini-
wertig, durch seine Fahigkeit, Organomagnesiumverbindungen in
derselben Weise wie andere tertidre Amine anzulagern, widerlegt.
Wenn es sonst keine der bekannten N-Dialkyl-anilin-Reaktionen gibt,
80 sehen wir den Grund daliir in dem ungesittigten Zustand
der beiden Kohlenstoffatome, mit denen der Stickstolf im
Pyridonring verbunden ist. Dadurch wird seine Affinitit stirker als
in den Dialkyl-anilinen in Anspruch genommen und infolgedessen
sein Einfluf auf den Verlauf der Reaktionen im aromatischen Teil
des Molekiils entsprechend verringert werden. Ist diese Auffassung
richtig, so miifte N-Phenyl-y-piperidon (VIIL), in dem die beiden
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Athylenbindungen des Pyridonringes abgesittigt sind, wieder die
gewdhnliche Reaktionsfihigkeit eines N-Dialkyl-anilins besitzen. Der
Beweis dafiir steht noch aus, weil es uns bisher nicht gelang, das
Keton in grifleren Mengen zu gewinnen!). Leicht zuginglich erwies
sich dagegen der zugehorige Alkohol, das N-Phenyl-y-oxy-pipe-
ridin (IX). Und dieses ist in der Tat, soweit wir es untersucht
haben, genau so reaktionstihig wie ein N-Dialkyl-anilin.

Versuche.

I. y-Pyron und Aniline.
Bis-oxymethylen-aceton-dianilid, [Hs Cs. NH.CH:CH] CO (II).

Vereinigt man bei gewdShnlicher Temperatur die Lésungen von
2.8 g = 3 Mol. Apilin in 16 ccm 25-proz, Essigsiure und von 0.96 g

1) Trotzdem unsere Versuche in diesem und verschiedenen anderen
Punkten noch micht abgeschlossen sind und weitergefithrt werden, glaubte ich
doch im Hinblick auf die Publikationen von Ruzicka und Fornasir (Helv.
chim, act. 8, 806 [1920]) und Smirnoff (a. a. 0.) nicht linger mit der Ver-
offentlichung unserer gemeinsamen Arbeit zdgern zu durfen. Borsche.
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7 Pyron in 4 ccm Wasser, so firbt sich die Mischung sofort tiefgelb,
triibt sich und ist nach wenigen Minuten zu einem Brei von Bis-oxy-
methylen-aceton-dianilid erstarrt. Zur Vollendung der Reaktion iiber-
1aBt man ihn noch einige Stunden sich selbst, saugt dann ab und
reinigt durch Krystallisation aus siedendem Alkohol, in dem das Di-
anilid auch in der Hitze ziemlich schwer loslich ist. Es setzt sich
daraus in gelben, seidenglinzenden Nadeln ab und schmilzt bei 150°.
Ausbeute etwa 2.3 g == 859, der Theorie.

0.1181 g Sbst.: 0.3348 g CO,, 0.0666 g H,0. — 0.1226 g Sbst.: 11.1 cem
N (18%, 739 mm).

CirHisONp (264.24). Ber. C 77.24, H 6.10, N 10.60.
Gef. » 77.32, » 6.31, » 10.33,

Neben dieser Hauptproduktion der Reaktion erhielten wir, namentlich
wenn das rohe Dianilid beim Umkrystallisieren lingere Zeit mit Alkohol ge-
kocht wurde, einen zweiten Stoff gleicher Zusammensetzung:

0.1227 g Sbst.: 0.3485 ¢ CO,, 0.0644 g Hs0.

C"H]GONg. Ber. C 77.24, H 6-10,
Gef. » 77.49, » 5.87,
der sich in zusammenhingenden Krusten rotbrauner Kérnchen am GefiSboden
absetzte und bei 167° schmolz, oder Gemische beider Verbindungen mit
wechselnden Schmelzpunkten. Wir haben ibn rein immer uur in geringer
Menge unter den Hinden gehabt und noch nicht niher untersucht. Beim
Kochen mit Natriumithylat oder beim Destillieren verwandelt er sich wie das
Isomere vom Schmp. 150 glatt in N-Phenyl-y-pyridon.

Von verd. Salzsiure wird Bis-oxymethylen-aceton-dianilid bei
lingerem Kochen allméhlich bis auf einen geringen rotbraunen Riick-
stand gelést. Aus der Losung fallt Natriumacetat briunliche Flocken,
die beim Erwirmen verharzen. Aus dem eingeengten Filtrat davon
krystallisieren freiwillig oder auf Animpfen lange, farblose, bei 104
—1059 schmelzende Nadeln von wasserhaltigem N-Phenyl-y-pyridon.
Bequemer gewinnt man dieses aus dem Dianilid, indem man es, in
Alkohol gelést, mit der #quimolekularen Menge Natriumithylat er-
wirmt, bis Entfirbung eingetreten ist. Alkohol und Anilin werden
abgeblasen und der Riickstand eingedampft, bis sich beim Abkiihlen
N-Phenyl-y-pyridon (IIL) abscheidet.

0.1092 g Shst.: 0.25564 g CO,, 0.0631 g HeO.
Ci:HaON + 2 H30 (207.17). Ber. C 63.75, H 6.32.
Gef. » 63.81, » 6.47.

Ebenso gut wie mit Anilin 1ift sich die Aulspaltung des y-Pyrons
auch mit seinen Homologen und Substitutionsprodukten durchfiihren,
80 weit letztere noch ausgesprochen basische Eigenschaften besitzen.
‘Wir haben uns davon durch Reagensglas-Versuche mit den Toluidinén,
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p-Anisidin, p-Brom-anilin, «- und 3-Naphthylamin usw. iiberzeugt,
genauer untersucht aber nur die Einwirkungsprodukte von p-Toluidin
und m-Nitro-anilin.

Bis-oxymethylen-aceton-di-p-toluidid,
CO[CH:CH.NH.CsH,.CH;]s,

aus 0.96 g y-Pyron und 3.2 g p-Toluidin in 20 cem 20-proz. Essig-
siure, krystallisiert aus Alkohol in hellgelben, stark glinzenden Blatt-
chen vom Schmp. 167°. Ausbeute 2.4 g. Ein Isomeres haben wir in
diesem Fall nicht auffinden kénnen.
0.1166 ¢ Sbst.: 0.3327 g CO,, 0.0680 g H;0.
CioH3zoON, (292.28). Ber. C 78.04, H 6.90.
Gef. » 77.84, » 6.53.

Bis-oxymethylen-aceton-di-m-nitroarilid,

co [CH. CH.NH.GC: H, .NOg]a.

Eine Losung von 0.96 g »-Pyron und 3.5 g = 2.5 Mol. m-Nitro-
anilin in 40 cem heifler 50-proz. Essigsiure laBt beim Erkalten den
groBten Teil des m-Nitro-avilins unverindert wieder ausfallen. Beim
Erwirmen auf dem Wasserbade geht es wieder in Losung; dafiir er-
scheinen bald gelbe Krystillchen des Di-m-nitroanilids, die nur schwer
ven Alkohol, Essigester und Chloroform, etwas reichlicher von sieden-
dem KEisessig aufgenommen werden. Nach wiederholtem Auskochen
mit Alkohol schmelzen sie bei 2230,

0.1388 g Sbst.: 10.6 cem N (19°, 752 mm).

CirH;s Oy N (354.24). Ber. N 15.82. Gei. N 15.60.

a,a'-Dimethyl-y-pyron und Anilin.

a,o-Dimethyl-y-pyron wird doarch Anilin in essigsaurer Losung weder
bei gewohnlicher Temperatur noch bei eintigigem Erwirmen auf dem Wasser-
bade in nachweisbarem Umfange aufgespalten. Auch nach einstindigem
Kochen mit 2 Mol. Anilin wurde es uanverindert zurickgewonnen.

II. N-Phenyl-y-pyridon (IIL.).

1 Tl. Chelidonsfiure in 5 TIn. heiBem Alkohol wird mit 1 Tl
Anilin versetzt, das auskrystallisierende Anilin-Chelidonat auf dem
Wasserbade vom Alkohol befreit und in einem Kolben mit ange-
schmolzener Vorlage vorsichtig unter vermindertem Druck (18—20 mm)
erhitzt. Es schmilzt dabei zuniichst unter lebhaftem Schiumen, dann
destilliert Anilin tiber und schlieBllich bei 275—280° rohes wasser-
freies N-Phenyl-y-pyridon als briunliches Ol. Es wird durch
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nochmalige Destillation und anschlieBende Krystallisation aus Benzol
gereinigt und schmilzt danach bei 116°%).

0.1182 g Sbst.: 0.38376 g CO,, 0.0552 g H,0.

CnHoON (171.14). Ber. C 77.17, H 5.30.
Gef, » 7746, » 5.82.

Das bisher noch nicht beschriebene N-Phenyl-y-pyridon-Pikrat
16llt beim Zusammentreffen der Komponenten in kaltem Alkohol als dicker
Niederschlag aus. Aus heilem Alkohol krystallisiert es in gelben Blittchen
vom Schmp. 180°

0.1862 g Sbst.: 16.6 ccm N (199 729 mm).
Ci7Hy3Og Ng (400.23). Ber. N 14.00. Gef. N 13.67.

Erwirmt man 1 g der wasserfreien Base mit 4 g Jodmethyl auf
dem Wasserbade, so beginnt bald eine krystallinische Substanz aus-
zufallen. Nach 1'/; Stdn. wird das iiberschtissige Halogenalkyl ab-
destilliert und der Riickstand wiederholt aus Wasser umkrystallisiert.
Dabei setzen sich zuerst weille Nadeln von N-Phenyl-y-pyridon ab.
Aus den Mutterlaugen davon kommt beim Eindunsten das Jod-
methylat.in wohlausgebildeten farblosen Rhomboedern vom Schmp.
146° heraus. Ausbeute etwa 0.5 g. Ein Versuch, sie dadurch zu
erh8hen, da N-Phenyl-p-pyridon und Jodmethyl im geschlossenen
Rohr bei Wasserbad-Temperatur miteinander digeriert wurden, blieb
ohne jeden Erfolg.

0.2027 g Shet.: 0.1509 g Agd.
CiaH;aONJ (313.09). Ber. J 40.54. Gef. J 40.17.

4.5 g davon wurden in 30 ccm Wasser geldst, mit einem kleinen
UberschuB von frisch gefilltem Silberoxyd vom Jod befreit und das
Filtrat vom Jodsilber auf dem Wasserbade eingedampft. Dabei blieben
weile Nadeln zuriick, die sich durch ihren Schmelzpunkt und ihre
sonstigen Eigenschaften als N-Phenyl-y-pyridon erwiesen.

N-Phenyl-y-pyridon und Methylmagnesiumjodid.

Zu einer Losung von 3.4 g = 0.02 Mol. wasserfreiem N-Phenyl-y-pyridon
in 45 ccm Benzol wurde in der Kilte eine Losung von 0.73 g = 0.03 Mol.
Magnesium in 16 cem Ather + 4.5 g Jodmethyl getropft. s bildete sich
sofort ein fleischfarbener Niederschlag, dessen Farbe sich beim Erwirmen
iither rot zu braun vertiefte. Nach 2 Stdn. wurde mit Eiswasser und verd.
Salzsiure zerlegt. Die getrocknete Benzol-Schicht hinterlieB beim Verdunsten
keinen Riickstand. Aus dem waBrigen Anteil fillte kalt gesittigte Pikrin-
siurelosung ausschlieBlich N-Phenyl-s-pyridon-Pikrat (Schmp. 190°,
nach dem Mischen mit einem Vergleichspriparat unverindert).

) Nach Smirnoft (a. a. 0.) bei 1259,
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IIl. N-Phenyl-y-oxy-piperidin (IX.).

17.1 g N-Pbenyl-y-pyridon werden mit 200 cem Alkohol aut dem
‘Wasserbade zum Sieden erhitzt und dann ziemlich schnell mit 35 g
Natrium versetzt. Auskrystallisierendes Athylat wird durch portions-
weisen Zusatz von 250 ccm Alkohol wieder in Lésung gebracht. So-
bald alles Metall verschwunden ist, wird mit 250 ccm Wasser ver-
diiant, salzsaver gemacht und auf dem Wasserbade zur Trockne ge-
dampft, Der Eindampiriickstand wird mit Wasser aufgenommen, mit
Natronlauge alkalisch gemacht und erschépfend mit Ather extrahiert.
Die atherischen Ausziige trocknet man einige Tage iber Kalium-
hydroxyd, dampit ab und reirigt den Riickstand durch Destillation
im Vakuoum. Sdp.,s etwa 180° Dabei destilliert N-Phenyl-y-oxy-
piperidin als farbloses Ol, das beim Erkalten in groben Krystallen
erstarrt und sich bei 69—70° wieder verfliissigt. Ausbeute 12—14 g.
Leicht 1oslich in Wasser, Alkohol, Ather und Aceton. Beim Stehen
an der Luft briunt es sich bald und beginnt zu verschmieren.

0.1665 g Shst.: 04530 g CO,, 0.1306 g H,0.
Ci; HisON (177.19). Ber. C 74.53, H 8.53.
Gef, » 7440, » 8.78.

N Phenyl-y-oxy-piperidin-Pikrat krystallisiert ans Alkohol in
derben, dunkelgelben Niadelchen vom Schmp. 145—1470,

Das Jodmethylat der Base erhielten wir zunichst als zéhes,
briunliches Ol, das erst nach mehrwichigem Aufbewahren allmihlich
farblose Krystalle abzuscheiden begann. Sie schmolzen nach dem Aus-
waschen mit Ather bei 153—155°

0.1010 g Sbst.: 0.0748 g Agd.

CiaHy;sONJ (309.05). Ber. J 39.81. Gef. J 40.06.

O-Benzoyl-N-phenyl-y-oxy-piperidin, CeH; . NC;H,.0.
C0.CsH;s, aus der Pyridin-Losung der Base durch Benzoylchlorid,
krystallisiert aus Alkohol in farblosen, derben Prismen vom Schmp.
102—103°.

0.1421 g Sbst.: 6.3 cem N (209 734 mm).

CisHis O3 N (281.25). Ber. N 4.98. Gef. N 4.99.

Das auf gleiche Weise dargestellte p-Nitro-benzoyl-Derivat bildet

gelbe Blattchen und schmilzt bei 156°.

0.0884 g Sbst.: 0.2151 g COg, 0.0460 g HgO. —0.0811 g Sbst.: 6.2 ccm.
N (199, 740 mm).
Ci1s H;s 0, Ng (826.25). Ber. C 66.20, H 5.52, N 8.53.
Gef, » 66.88, » 5.82, » 8,70,

N-Phenyl-y-oxy-piperidin und salpetrige S&ure.
Versetzt man eine eiskalte Losung des Piperidylalkohols in verd.
Salzsiiure vorsichtig mit der- berechneten Menge Nitrit, so scheiden
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sich aus der Fliissigkeit nach einiger Zeit dunkle, allmahlich fest
werdende Oltropichen ab. Eine einheitliche, gut charakterisierte
Substanz lieB sich daraus nicht isolieren. Der normale Verlauf der
Reaktion war augenscheinlich dadurch kompliziert, daB sich auch die
>CH.OH-Gruppe daran beteiligt hatte. Wir haben uns deshalb
einstweilen daranf beschrinkt, 0.5 g Benzoyl-N-phenyl-y-oxy-
piperidin in 40 ccm 90-proz. Essigsiure durch.0.1 g Nitrit in 10 ccm
Wasser in die p-Nitrosoverbindung tiberzufithren und diese im Ver-
dunstungsriickstand in Form des zugehorigen Gallocyanin-Farb-
stotfes nachzuweisen. Er krystallisiert aus Alkohol in blaugriin
schillernden Nidelchen vom Schmp. 140°.

o OH
H;C:.0C.0.HoCs:Nee -~~~ o
< : g
Ccl . ! |
R
N 5
COoH

0.0624 g Shst.: 0.1379 g CO3, 0.0244 g HyO.
Ca5Hn O-;N,Cl (496.78). Ber. C 60.42, H 4.26.
Gel. » 60.29, » 4.38.

N-[p-Benzolazo-phenyl]-y-oxy-piperidin,
H; Ce.Ny. Ce H . NGy Hy. OH.

Aus 0.9 g Base in 15 ccm n.-Salzsiure durch die Diazolsung aus
0.5 g Anilin und die erforderliche Menge Natriumacetat. Dunkel-
brauner Niederschlag, nach dem Umldsen aus Alkohol braune Kry-
stillchen vom Schmp. 1279, die in Form ihrer bei 125° schmelzenden
Benzoylverbindung zur Analyse gebracht wurden.

0.,1184 g Sbst.: 0.8130 g COs, 0.0612 g H,0.

C3¢Hz 0y N3, Ber. € 74.77, H 6.02.
Gef. » 75.13, » 6.04.

Kuppelt man statt mit Phenyldiazoniumchlorid mit diazotierter
Sulfanilsiure, so erhilt man das Natriumsalz der zugehdrigen
Sulfons8ure, das aus der dunkelroten, natronalkalischen Ldsung
durch Kochsalz in roten Flocken gefillt wird und gut aus heiflem
Wasser umkrystallisiert werden kann. Es setztsich daraus in orange-
roten, bei hoher Temperatur verkohlenden Blittchen ab und besitzt,
dhnlich wie Helianthin, Indicator-Eigenschaiten.

0.1331 g Sbst.: 123 ccm N (18" 721 mm). — 0.1158 g Sbst.: 10,5 cem
N (189, 737 mm). ‘

Ci7Hys O NaSNa + 2 H;O (419.36). Ber. N 10.02. Gef N 10.28, 10.31.

4 g davon wurden in heilem Wasser gelost und durch tropfen-
weisen Zusatz einer Losung von 16 g Zinnchloriir in 40 ccm rauchen-
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der Salzsiure reduziert. Dann wurde mit Natronlauge iibersittigt,
filtriert und mit Ather ausgeschiittelt. Er hinterlieB beim Abdestil-
lieren N-[p-Amino-phenyl]-y-oxy-piperidin, H;N.CsH,.
NC;H,.OH, iu farblosen Blittchen vom Schmp. 158° die durch die
Methylenblau-Reaktion als .p-Amino-N-dialkyl-anilin charakterisiert
und wieder als Dibenzoylderivat analysiert wurden. Letzteres kry-
stallisiert aus Alkohol in weien, bei 195° schmelzenden Blittchen.
0.1109 g Sbst.: 0.3046 g COs, 0.0594 g Hy0.
Cys Hae O; Ny (400.34). Ber. C 74.96, H 6.05.
Gef. » 74.93, » 5.99.

Di-[(y-oxy-piperidino)-4-phenyl]-methan,
CH,[CsH,.NCs;H, . OH].

Aus 1.8 g N-Phenyl-y-oxy-piperidin, 0.45 g 40-proz. Form-
aldehyd-Lésung und 1.5 g 25-proz. Salzsinre durch 5-stiindiges
Erwirmen auf dem Wasserbade. Danach wurde ammoniakalisch ge-
macht, das ausgeschiedene Rohprodukt nach dem Trocknen mit kaltem
Alkohol von roten, harzigen Verunreinigungen befreit und aus wenig
heilem Alkohol umkrystallisiert. Farblose Blittchen, Schmp. 162°.

0.0744 g Sbst.: 0.2051 g CO,, 0.0532 g H,0.

Cas H3oO3 N; 7866.38). Ber. C 7541, H 8.25.
Gef. » 75.21, » 8.00.

1V. N-Phenyl-y-piperidon (VIIL).

Unsere Versuche, dieses Keton durch Oxydation des N-Phenyl-
7-0xy-piperidins im grofien zu gewinnen, haben trotz mehrfacher Ab-
dnderung der Versuchsbedingungen bisher noch nicht den gewiinschten
Erfolg gehabt. Kleine Mengen davon erhielten wir, als wir reinstes
N-Phenyl-y-pyridon in Methylalkohol nach der Methode von
Skita bis zum Aufhéren der Wasserstoff-Aufnahme katalytisch redu-
zierten. Versetzt man dapach mit salzsaurem Phenyl-carbamidsiure-
hydrazid und Natriumacetat, so fallt nach kurzer Zeit sein

Phenyl-carbamidsfure-hydrazon,

el .N<8§:_‘_8§:>0:N .NH.CO.NH.CH, ,

in gelblichen Blittchen aus, die nach dem 'Umkrystallisieren aus Al-
kohol bei 199° u. Zers. schmelzen.

0.0585 g Sbst.: 0.1499 g CO,, 0.0351 g H;0.
CiHyON, (308.29). Ber. C 70.08, H 6.55.
Gef, » 69.90, » 6.71.



