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187. Otto Diels und Hans Konig: Zur Kenntnis der Dien-Synthesen, 
XXXI. Mitteil.: tfber das Verhalten des Azibutanons gegen ungesattigte 

Sy steme . 
[Aus d. Chem. Institut d. Universitat Kiel.] 

(Eingegangen am 26. April 1938.) 

Nach Beobachtungen von 0. Diels und K. Pflaumerl) laat sich 
Diacetyl-monohydrazonz) zum Azibutanon (I) oxydieren : 

+ O  CH,.CO.C(:N.NH,).CH, ~~ f CH3.C0.C.CH, 
/ \  I. 

Als Analogon des Diazomethans, Diazoessigesters und Azibenzils 
wird es die wesentlichen Umsetzungen dieser reaktionsfiihigen Stoffe in 
typischer Weise zeigen. Aber es besteht auch die Moglichkeit, da13 es sich 
- unter Abspaltung elementaren Stickstoffs - als ,,philodiene Kom- 
ponente" beim Ablauf von Dien-Synthesen zu betatigen vermag. 

Sein eingehendes Studium, gerade nach der zuletzt genannten Richtung, 
bot daber ein gewisses Interesse, und es sei im folgenden kurz iiber die Er- 
gebnisse berichtet, die hierbei mit aliphatischen, carbo- und heterocyclischen 
Dienen, mit Acetylen-dicarbonsaureester, mit einem typischen Vertreter 
des B i c y c 1 o - h ep t a n - [ 1.2.21-Systems und mit A z odic a rb  o n s a u r e e s t e r 
gewonnen wurden. 

Zunachst hat sich herausgestellt, daS Azibutanon mit aliphatischen 
Dienen und mit dem monomeren Cyclopentadien nicht  zu reagieren 
vermag, wohl aber mit den Pyrrolen, wie weiter unten berichtet wird. 
Es erscheint daher auffallend, daS es gegen die kondensierten Pyrrole : 
Indol, a-Methyl-indol und Skatol indifferent ist. 

Mit Ace t y len- dic a r b o nsaur e- ester vereinigt sich Azibutanon in 
HuBerst heftiger Reaktion zum 3 -Met h y 1- 3 -a c e t y 1- p y r a z o 1- dic a rb  o n - 
saure-(4.5)-ester (11): 
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11. 111. IV. 

der sich - unter Abspaltung der CH,.CO-Gruppe - zur entsprechenden 
Dicarbonsaure (111) verseifen laat. Durch Oxydation der letzteren 
entsteht Pyrazol-tricarbonsaure- (3.4.5) (IV) und hieraus durch De- 
carboxylierung Pyrazol. 

WBhrend Cyclopentadien und Azibutanon - wie bereits erwiihnt - 
nicht  miteinander reagieren, tritt das letztere an die besonders ,,aktive" 
Bicyclo-hepten-Doppelbindung des Dicyclop en t  adiens mit Leichtigkeit 

1) B. 48, 223 [1915]. *) B. 48, 229 [1915]. 
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heran, wobei zunachst ein Addukt (V) gebildet wird, das die beiden N-Atome 
noch enthdt. Sie entweichen aber bei der VakuumdestiUation als elementarer 
Stickstoff. In  der hierbei entstehenden Verbindung (VI) laat sich das Vor- 
handensein der CO-Gruppe leicht nachweisen und durch Hydrierung der 
Doppelbindung das gesattigte Keton VII gewinnen : 

c H 3  
V. VI. VII.  

Wie bereits oben erwahnt, reagiert Azibutanon mit P y r r o l  u n d  seinen 
Homologen - unter Austritt des Stickstoffs. - Nach den Beobachtungen 
von C. D. Neni tzescu  und E. $olomonikas), die die Umsetzung der Pyrrole 
mit Diazosaure-estern und Diazoketonen bei Gegenwart von Kupferpulver 
studiert und dabei eine Verankerung der Saure- bzw. Ketonreste unter 
,,Wasserstoffverschiebung" in der u- und, falls diese besetzt ist, in der 
p-Stellung des Pyrrolkerns festgestellt haben, war dies zu erwarten. Die 
Reaktion mit Azibutanon verlauft ganz analog, aber es bleibt noch die 
Frage offen, ob der vom Azibutanon nach Austritt des Stickstoffs ver- 
bleibende Rest >C(CH,) . CO . CH, als solcher oder in der umgelagerten Form 
des Dimethylketens (CH,),C: CO mit dem Kern der Pyrrole verkuppelt wird. 

Die Entscheidung hieriiber lie13 sich z. B. bei dem aus P y r r  01 und Azi- 
b u t  a n o n  gewonnenen Reaktionsprodukt VIII durch Vergleich mit einer 
nach der Methode von B. Oddo4) aus Pyrryl-magnesiumjodid und Isobutyryl- 
chlorid dargestellten Verbindung leicht herbeifiihren, die sich damit identisch 
erwies : 

/ \  
CH3 CH, 

Eine dem Azi-f luoren ganz entsprechende Beobacht~ng~)  wurde end- 
lich in der Reaktion zwischen Azibutanon und Azodicarbonsaure-ester  
gemacht, die ohne Vorsichtsmaflregeln mit ungeheurer Heftigkeit verlauft. 

,) B.  64, 1924 [1931]. 
4, B .  43, 1012 [1910]; Gazz. chim. Ital. 44 I, 484 [1914] 
5 ,  vergl. B. 49, 1965 [1916]. 
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Offenbar in der Weise, daS zunachst ein labiles Tetrazolin-Derivat (IX) ent- 
steht : 

CH, 
I 

CH3. CO\ /N N . COZR CH3. CO . C-N . COZR 

I I  - c I/ + ii - 

CH,/ \N N.CO,R N N.CO,R a/ 
IX. N 

Dieses wird dann unter Stickstoffabspaltung zur Verbindung X ,,stabili- 
siert" : 

CH, 

CH,. CO . C- N . CO,R a,. co . c. CH, , I  .-, I .--* Nz + / \  h j ,N . CO,R ROZC . N-N . COZR 
x. 

Sie stellt ein vollig substituiertes Derivat des Hydrazimethylens : 

vor und la& sich mit grol3er Leichtigkeit in Diacetyl und 
NH- N H  
H y d r az o dic a r b ons a u r e e s t  er spalten : 

CH, . CO .C .CH, H N .  CO,R 

H N .  CO,R 
+ H,O = CH,.CO.CO.CH,+ i / \  

RO,C.N-N.COZR 

Der ,,Deutschen Forschungsgemeinschaft" sprechen wir fiir die 
gewahrte Unterstutzung unseren ergebensten Dank aus. 

Beschreibung der Versuche. 
3 - Methyl - 3 - acetyl - pyrazol-  dicarbonsaure - (4.5) - d i a t h y l -  

ester (11). 
17 g Acetylen-dicarbonsaure-diathylester werden in 50 ccm absol. 

Ather gelost und in einem mit aufgesetztem RiickfluSkiihler und Tropftrichter 
versehenen Rundkolben langsam mit 10 g Azibutanon vermischt, so daS 
der Ather gerade zum Sieden kommt. Nach beendeter Reaktion dampft man 
den Ather ab und destilliert den oligen Ruckstand im Vakuum. Dabei geht 
zunachst etwas unveranderter Acetylenester uber, dann steigt die Temperatur 
rasch an, und man fangt die Hauptfraktion zwischen 178-184O auf. Bei noch- 
maliger Rektifikation siedet sie bei 180-1810/13 mm. 

5.331 mg Sbst.: 10.495 mg CO,, 2.950 mg H,O. - 3.199 mg Sbst.: 0.310 ccm N 
(2Y, 747 mm). - 3.621 mg Sbst.: 6.360 mg AgJ. 

C,,H,,O,N,. Ber. C 53.7, H 6.2, N 10.9, C,H,O 33.7. 
Gef. ,, 53.7, ,, 6.0, ,, 10.9, ,, 33.6. 

Der entsprechende Di-me t h yl-ester entsteht bei Verwendung von Ace- 
tylen-dicarbonsaure-di m e t h y 1 ester unter den gleichen Versuchsbedingungen, 
erstarrt nach dem Verdampfen des Athers und bildet nach dem Umkrystalli- 
sieren aus Petrolather verfilzte Nadeln vom Schmp. 65O. 



1182 Diels ,  Konig:  [Jahrg. 71 

3-Methyl-pyrazol-dicarbonsaure-(4.5) (111). 
Bei vorsichtiger Verseifung des Esters I1 beobachtet man die Bildung 

einer Estersaure: Dazu werden 5 g Dia thy le s t e r  am Riickflul3kiihler mit 
50 ccrn 2-n. Schwefelsaure zum Sieden erhitzt. Nach 30 Min. ist das 01 
voltstandig in Losung gegangen, und beim Abkiihlen scheiden sich weiBe 
Nadeln (3.5 g) ab, die bei 213O unter Abgabe von Kohlendioxyd schmelzen. 

4.930 mg Sbst.: 8.690 mg CO,. 2.220 mg H,O. - 2.621 mg Sbst.: 0.332 ccm N 
(25O, 751 mm). 

C,H,,O,N,. Ber. C 48.0, H 5.1, N 14.3. Gef. C 48.0, H 5.1, N 14.3. 

Wird dagegen der Diathylester rnit gesattigter methylalkohol .  Kal i -  
l auge  2 Stdn. am Riickflufikiihler gekocht, so tritt vollige Verseifung ein. 
Die Reaktionsfliissigkeit wird nach dem Abkiihlen rnit konz. Salzsaure bis 
zur stark sauren Reaktion versetzt, u. U. abgeschiedenes Kaliumchlorid rnit 
wenig Wasser in m u n g  gebracht und die abgeschiedene Saure mehrmals aus 
wenig Wasser umkrystallisiert. Sie scheidet sich daraus mit 1 Mol. H,O ab 
und schmilzt bei 239O (Zers.). 

3.258 mg Sbst.: (bei l l O o  im Vak. getr.) 0.332 mg Verl. - 4.900 mg Sbst. : 6.870 mg 
CO,, 1.440 mg H,O. - 2.926 mg Sbst.: 0.427 ccm N (26O, 755 mm). 

C,H,O,N,+H,O. Ber. H,O 10.6, C 42.4, H 3.5, N 16.5. 
Gef. ,, 10.2, ,, 42.2, ,, 3.6, ,, 16.6. 

P y r a z o 1 - t r i c a r b  on s a u r e - (3.4.5) (IV) . 
2.5 g der S a u r e  I11 werden in 50 ccm Sodalosung durch Zutropfen einer 

Losung von 6 g Ka l iumpermangana t  in 100 ccm Wasser in der Siedehitze 
oxydiert . Nach beendeter Oxydation wird das iiberschiiss. Permanganat mit 
Methanol zerstort; vom Mangandioxyd-hydrat abfiltriert, das Filtrat auf 
50 c a n  eingeengt und nach dem Erkalten mit Salzsaure angesauert. Hierbei 
scheidet sich die gebildete Saure in feinen, moosartig gruppierten Nadeln 
in einer Ausbeute von 2 g ab und schmilzt nach dem Umkrystallisieren aus 
wenig Wasser bei 234O. 

4.736 mg Sbst.: 6.265 mg CO,, 0.880 mg H,O. - 2.715 mg Sbst.: 0.341 ccm N 
(26O, 755 mm). 

C,H,O,N,. Ber. C 36.0, H 2.0, N 14.0. 

Die Saure ist identisch rnit der aus Diazo-essigester und Acetylen-di- 
carbonsaure-diathylester gewonnenen Pyrazol-tricarbonsaure. Auch bei der 
Veresterung n i t  Diazomethan erhalt man aus beiden Saureproben den- 
selben N -  M e t h yl-  p y r a z ol- t r i c a r  b o n s a u  r e- (3.4.5)-t r i m e t h y  le  s t e r  vom 
Schmp. looo. 

5.303mg Sbst.: 9.130mg CO,, 2.240 mg H,O. - 3.059mg Sbst.: 0.295 ccm N 
(23O, 760 mm). 

Gef. C 36.1, H 2.1, N 14.2. 

C,oH,,O,N,. Ber. C 46.9, H 4.7, N 10.9. Gef. C 47.0, H 4.7, N 11.1. 

Zur Uberfiihrung in Pyrazo l  wird ein inniges Gemisch von 2 g Tr i -  
carbonsaure  (IV) rnit 6 g Kalk  in einem, mit aufgesetztem Steigrohr ver- 
sehenen Rundkolben 1 Stde. im Olbad auf 240-250° erhitzt. Nach dem 
Abkiihlen wird die Reaktionsmasse mit Ligroin (mittel) Stde. extrahiert, 
die unreine Ligroinlijsung mit etwas Tierkohle durchgeschiittelt und filtriert. 

' Nach dem Verdampfen des Losungsmittels bleibt dann eine kleine Menge 01 
zuriick, das beim Reiben krystallinisch erstarrt, aus Ligroin in grol3en 
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prachtvollen Nadeln vom Schmp. 70° krystallisiert und mit Pyrazol iden- 
tisch ist. 

5.310mg Sbst.: 10.160mg CO,, 2.810mg H,O. - 2.930mg Sbst.: 1.036ccm N 
(24O, 758 mm). 

C,H,N,. Ber. C 53.0, H 5.9, N 41.3. Gef. C 52.2, H 5.9, N 40.3. 

Addukt aus  Di-cyclopentadien und Azibutanon (V). 
Werden 15 g frisch destilliertes Dicyclopentadien mit 10 g Azi- 

hutanon auf dem Wasserbad bei etwa 80° langere Zeit vorsichtig erwiirmt, 
so tritt innerhalb von 3 Stdn. fast vollstandige Entarbung des Reaktions- 
gemisches ein. Nach beendeter Reaktion lafit sich das unangegriffene Dicyclo- 
pentadien im Vak. abdestillieren und ein Ruckstand gewinnen, der eine olige 
Flussigkeit, ohne Neigung zur Krystallisation bildet. 2 g der letzteren werden 
in 10 ccm Methanol gelost und mit einer Msung von 2.5 g Semicarbazid- 
chlorhydrat und 2.5 g Kaliumacetat in 10 ccrn Wasser bei Zimmertemperatur 
geschuttelt. Hierbei beginnt nach einiger Zeit die Abscheidung des Semi- 
carbazons, das nach 2-rnaligem Udosen aus heiBem Methanol in Rhomben 
krystallisiert und bei 218O schmilzt. 

5.050 mg Sbst.: 11.585 mg CO,, 3.320 mg H,O. - 3.358 mg Sbst. : 0.723 ccm N 
(26.5O. 747 mm). 

C,,H,,ON,. Ber. C 62.6, H 7.4, N 24.4. Gef. C 62.6, H 7:4, N 24.1. 

Thermische Zersetzung des Adduktes V - Keton VI. 
Wird das olige Addukt V bei 13 mm destilliert, so beginnt bei ungefiihr 

80° eine deutliche Gasentwicklung, die bei langsam gesteigerter Temperatur 
immer lebhafker wird. Sie ist nach etwa 1-stdg. Erhitzen beendet, und es 
destilliert dann bei 155-15S0/13 mm ein dickfliissiges, auch in der Kalte 
nicht krystallisierendes 01. 

Beim Schutteln einer Losung von 1 g des 01s in 5 ccm Methanol mit 1 g 
Semicarbazid-chlorhydrat und 1 g Kaliumacetat - beide in Wasser gelost - 
scheidet sich bald das Semicarbazon ab, das, aus siedendem Methanol 
umgelost, feine verfilzte Nadelchen vom Schmp. 254O bildet. 

4.740 mg Sbst.: 12.085 mg CO,, 3.500 mg H,O. - 2.470 mg Sbst. : 0.400 ccm N 
(26O. 754mm). 

C,,H,,ON,. Ber. C 69.5, H 8.1, N 16.2. Gef. C 69.5, H 8.3, N 16.5. 
Zur Zerlegung des Semi c a r b a z o n s werden 3 g davon mit einer Liisung 

von 5 g Oxalsaure in 20 ccm Wasser 1 Stde. am Ruckfldkiihler erhitzt. Das 
entstandene Keton wird mit Wgsserdampf ubergetrieben, das milchig trube 
Destillat mit Essigester extrahiert, mit Chlorcalcium getrocknet und der 
Essigester abdestilliert. Das hierbei zuriickbleibende 01 gibt ein Semicarbazon 
vom Schmp. 254O, das mit dem aus dem thermischen Zersetzungsprodukt VI 
dargestellten identisch ist. 

H y drier u ng d es ,,t her misc h en Z er se t zung sp r o du k t  es" : Ke t o n VII. 
Werden 4 g Keton VI, gelost in Essigester mit 0.5 g Pt-Oxyd in einer 

W a s s e r s t of f - Atmosphare mehrere Stunden geschuttelt, so werden bei 
einer Temperatur von ZOO 510ccm H, aufgenommen. Nach beendeter 
Hydrierung wird der Essigester abdestilli&rt und der Ruckstand im Vak. 
destilliert, wobei die Hauptmenge bei 148-1500/13 mm siedet. Eine Probe 
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davon, in Aceton gelost, erweist sich gegen kalte Kaliumpermanganatlosung 
bestandig. Das daraus in iiblicher Weise dargestellte Semicarbazon bildet 
nach 2-maliger Umkrystallisation glanzende Schuppen vom Schmp. 2180. 

4.962 mg Sbst.: 12.530 mg CO,, 3.920 mg H,O. - 2.619 mg Sbst.: 0.371 ccm N 
(26O. 749 mm). 

CI6H,,ON,. Ber. C 69.0, H 8.8, N 16.1. Gef. C 68.9, H 8.8, N 15.9. 

u- I sobu t y r  yl-  p y r  r ol (VIII). 
Zu einer Suspension von 25 g frisch destilliertem Pyr ro l  mit 2 g Kupf  e r -  

pu lve r  (Naturbronze C) 1aBt man unter gleichzeitigem Erwarmen auf dem 
Wasserbade 10 g Azibutanon langsam zuflieoen, so daB eine lebhafte 
Stickstoffentwicklung unter schwachem Sieden stattfindet. Nach beendeter 
Reaktion wird die Losung vom Kupferpulver abfiltriert und das iiber- 
schiissige Pyrrol (etwa 20 g) abdestilliert. Der hinterbleibende olige Ruckstand 
wird der Wasserdampfdestillation unterworfen, wobei das u-Isobutyryl- 
pyrrol zunachst als 61 iibergeht, das aber in der Vorlage zu fettig glanzenden 
Blattchen erstarrt. Die Verbindung, die in allen gebrauchlichen organischen 
Losungsmitteln leicht loslich ist , wurde zur Analyse aus Methanol-Wasser 
umkrystallisiert und schmilzt bei 85O. 

4.565 mg Sbst.: 11.750 mg CO,, 3.340 mg H,O. - 2.813 mg Sbst.: 0.256 ccm N 
(250, 751 mm). * 

C,H,,ON. Ber. C 70.0, H 8.0, N 10.2. Gef. C 70.2, H 8.2, N 10.3. 

a-Methyl-u'-isobutyryl-pyrrol. 
Ein Gemenge von 6 g  frisch destilliertem cc-Methyl-pyrrol mit I g  

Kupfe rpu lve r  wird mit 5 g Azibutanon unter den gleichen Versuchs- 
bedingungen wie beim Pyrrol zur Reaktion gebracht. Nach dem Abdestillieren 
des iiberschiiss. u-Methyl-pyrrols wird das u- M e t  h y 1- u' - i s ob u t y r y 1- 
p y r r  01 durch Wasserdampfdestillation gewonnen. Schmp. 1060. 

4.196 mg Sbst.: 11.005 mg CO,, 3.230 mg H,O. - 3.131 mg Sbst.: 0.256 ccm N 
(250, 753 mm). 

C&,ON. Ber. C 71.5, H 8.6, N 9.3. Gef. C 71.5, H 8.6, N 9.3.  

p, p' - D ib  r o m - u -me t  h y 1- a' -is ob u t y r  y 1 - p y r r 01. 
Beim Vermischen einer Losung von 0.5 g u-Methyl-a ' - isobutyryl-  

py r ro l  in wenig Eisessig mit 1 g Brom tritt augenblicklich Entfarbung ein. 
Die Eisessiglosung wird dann mit Wasser verdiinnt, der ausfallende -stall- 
brei abgesaugt und aus Methanol-Wasser umkrystallisiert. Lange we& 
Nadeln, die bei 162O schmelzen. 

5.514mg Sbst.: 7.090 mg CO,, 1.770 mg H,O. - 3.419 mg Sbst.: 0.148 ccm N 
(270, 744 mm). - 13.796 mg Sbst.: 16.815 mg AgBr. 

C,H,,ONBr,. Ber. C 35.0, H 3.6, N 4.5, Br 51.8. 
Gef. ,, 35.1, ,, 3.6, ,, 4.8,  ,, 51.9. 

u, p'- Dimet  h yl- u' - is  o b u  t y r  yl- p y r  r 01. 
5 g im Kohlensaurestrom frisch destilliertes 2.4-Dimethyl-pyrrol 

werden nach Zusatz von 1 g Kupfe rpu lve r  mit Azibutanon zur Um- 
setzung gebracht. Das Reaktionsgemisch erstarrt nach dem Abkiihlen beim 
Reiben mit einem Glasstab sofort zu einer Krystallmasse, die, auf Ton ab- 
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geprel3t und unter Verwendung von etwas Tierkohle aus Methanol-Wasser 
umkrystallisiert, bei 114O schmilzt. Ausb. 7 g. 

4.760 mg Sbst.: 12.665 mg CO,, 3.860 mg H,O. - 3.280 mg Sbst.: 0.249 ccm N 
(25.5O, 758 mm). 

C,&,ON. Ber. C 72.6, H 9.1, N 8.5. Gef. C 72.5, H 9.1, N 8.5. 

Synthese von a-Isobutyryl-pyrrol aus  Pyrrol  
und Isobutyryl-chlorid.  

In  eine durch Eis gekiihlte, aus 15 g Athyljodid, 2.5 g Magnesium und 
100 ccm absol. Ather dargestellte atherischeLosung von Athyl-magnesium- 
jodid lafit man eine L6sung von 7 g Pyrrol  in 10 ccm absol. Ather langsam 
zufliel3en. Nachdem die gesamte Menge des Pyrrols eingetragen ist. wird 
der Kolben mit dem dicken oligen Atherat des Pyrrolmagnesiumjodids 
10 Min. auf dem Wasserbade unter Riickfld erwlrmt und durch gleich- 
zeitiges Schiitteln von den letzten Gasresten befreit. Zu der erkalteten Losung 
liS3t man dann langsam eine Usung von l o g  Isobutyryl-chlorid in 
15 cm absol. Ather eintropfen, wobei sich das anorganische Reaktionsprodukt 
als dunkelroter Niederschlag abscheidet. Nach 2-stdg. Digerieren ist die 
Reaktion beendet, und man zersetzt nun das Produkt langsam mit Eis. Dann 
hebt man die Atherschicht ab, verjagt den Ather und destilliert das a-Iso- 
butyryl-pyrrol  mit Wasserdampf iiber. Es schmilzt bei 85O und zeigt, 
gemischt mit dem aus Azibutanon und Pyrrol erhaltenen Produkt, keine 
Depression. 

M e t h y 1 -ace t y 1 -hydra z i m e t h a n - d i c a r b on s a u  r e - di a t h y 1 ester (X) . 
Fiigt man zu einer I&sung von 17 g Azo-dicarbonsaurediathylester 

in 25 ccm Benzol 10 g Azibutanon hinzu, so erwiirmt sich die Mischung 
sofort unter stiirmischer Stickstoffentwicklung, die man durch Kiihlen mit 
Eiswasser regulieren m d .  Wird sie dabei zum SchluQ etwas zu langsam, 
so kann man sie durch Erwarmen auf dem Wasserbad zu Ende fiihren. Die 
nun fast farblos gewordene Fliissigkeit wird vom Losungsmittel befreit und 
der Ruckstand im Vak. destilliert. Nach geringem Vorlauf, der aus Hydrazo- 
dicarbonsaureester besteht, geht die Hauptmenge bei 180--184O/14 mm 
als schwach gelbliches, ziihfliissiges 01 iiber. Dieses erstarrt nach mehr- 
tagigem Stehenlassen im Eisschrank zu weaen, garbenformig gebiindelten 
Nadeln,. die bei 44-460 schmelzen. 

4.662mg Sbst.: 8.405mg CO,, 3.100 mg H,O. - 2.950mg Sbst.: 0.271 ccrn N 
(27O. 745 mm). 

Cl,Hl,O,N,. Ber. C 49.2, H 6.6, N 11.4. Gef. C 49.2, H 7.4, N 10.7. 
Werden 0.5 g der Verbindung mit 3 ccm verd. Salzsaure bis zum be- 

ginnenden Sieden erhitzt, so tritt ein intensiver Geruch nach Diacetyl 
auf. Engt man nun die Losung auf die H a t e  ein, sodal3 das Diacetyl voll- 
standig vertrieben wird, so krystallisiert in der Kalte Hydrazo-dicarbon- 
saure-ester aus. 

Beim Erwarmen des Hydrazi-Korpers mit einer Losung von Phenyl- 
hydrazin in 50-proz. Essigsiiure erhalt man das Osazon des Diacetyls in 
nahezu quantitativer Ausbeute. 




