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Uber Isatosiiure-diazid

Von August Darapsky und Bernhard Gaudian?
(Eingegangen am 11. August 1936)

Vor einigen Jabren beschrieben Liindemann und Schult-
heis? das Phthalsiure-diazid (Il Sie gingen dabei, analog
der Gewinnung von Zimtsiure-azid nach Forster?), von sym-
metrischem Phthalyl-chlorid aus und setzten dieses mit Natrium-
azid um. Gleichzeitig hatten auch wir, aber unter etwas an-
deren Bedingungen, dieselbe Reaktion niher untersucht: Wih-
rend Lindemann und Schultheis unter starker Kiihlung zu
einer Lidsung von symmetrischem Phthalyl-chlorid in Aceton
eine wilfirige Losung von Natriumazid zutropfen lieBen, schiit-
telten wir bei Zimmertemperatur das gegen Wasser verhiltnis-
mibig bestindige Chlorid selbst mit der wiBrigen Natriumazid-
losung; dabei traten einerseits lebhafte Stickstoffentwicklung,
andererseits intensiver Geruch nach Stickstoffwasserstoffsiure
auf. Aus dem anfangs klebrigen Produkt entstand schlieBlich
ein fester Korper, der aus Alkohol in schonen, langen Nadeln
vom Schmp. 101° krystallisierte und die empirische Formel
CoH,O,N, besaB. Bei der niheren Untersuchung erwies sich
die so erhaltene Verbindung als Isatosiure-diazid (IV).

In welcher Weise kommt nun diese merkwiirdige Bildung
von Isatosiure-diazid aus symmetrischem Phthalyl-chlorid und
Natriumazid zustande? Vermutlich entsteht auch hier zunschst
in normaler Weise Phthalsiure-diazid (I), das aber sofort weiter

) Vgl. Bernbard Gaudian, ,,(ber Isatosiurediazid“. Inaug.-Diss.
Kboln 1928. Druck von Rob. Hesse & Co., Magdeburg. Experimentell
abgeschlossen Ende Winter-Semester 1927/28.

3 Ann. Chem. 464, 240 (1928). Eingelaufen am 22. Mai 1928.

3) Journ. chem. Soc., London 95, 437 (1909).
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1 Mol. Stickstoff verliert und unter halbseitiger Umlagerung
des Restes (IT) in Isocyanato-2-benzoylazid (III) iibergeht. Gleich-
zeitig wird ein Teil des Phthalyl-chlorids durch das vorhandene
Wasser verseift, und die so entstehende Phthalsiure und Salz-
saure machen aus dem Natriumazid Stickstoffwasserstoffsiure
frei; letztere lagert sich endlich an die Isocyanatogruppe an
unter Bildung von Isatosiure-diazid (IV):
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DaB eine derartige Anlagerung von Stickstoffwasserstoff-
saure an Cyansiure selbst méglich ist, haben zuerst Hantzsch
und Vagtl) gezeigt, die aus einer angeshuerten Ldsung von
Kaliumeyanat mit Stickstoffwasserstoffsiure Carbaminsiure-azid
erhielten. Eine #hnliche Beobachtung machte spiter der eine
von uns? bei der Zersetzung von Schleimsdure-diazid mit
Alkohol. Hierbei entstand neben anderen Korpern, auf die
nicht weiter eingegangen werden soll, gleichfalls Carbaminsiure-
azid, dessen Bildung von Schroeter?® dahin erklart wurde,
daB das Schleimsiure-diazid als e-Oxysiureazid Isocyansiure
und als y-Oxysiureazid gleichzeitig Stickstoffwasserstoffsiure
abspaltet. Isocyansiure und Stickstoffwasserstoffsiure treten
dann zu Carbaminsiure-azid zusammen:

NH:CO+HN, —> NH,.CO.N,

DaB der von uns auf obige Weise aus Natriumazid und
symmetrischem Phthalylchlorid erhaltene Korper in der Tat
das Azid der Isatosiure darstellt, wurde durch eine Reihe von
Reaktionen und Umsetzungen mit Sicherheit festgestellt. So
gab Isatosiure-diazid zunichst beim Kochen mit verdiinnter
Natronlange und nachherigem Ansiuern Anthranilsiure und
Stickstoffwasserstoff, indem die bei der Verseifung zunichst
entstehende freie Isatosiure sofort Kohlendioxyd abspaltete.

% Ann, Chem. 314, 361 (1901).
%) Darapsky, dies. Journ. (2) 94, 291 (1916).
% Dies. Journ. (2) 94, 291 (19186).
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Beim Erhitzen mit Anilin lieferte Isatosture-diazid neben
Stickstoffwasserstoffsiure das bisher noch nicht bekannte Isato-
saure-dianilid (V). Dieses wird von Alkalien und verdiinnten
Séuren auch beim Kochen nicht verindert. Von konz. Schwefel-
siure wird es nur sehr schwer und erst nach langem Stehen
allmahlich gespalten, dagegen verhiltnism#Big leicht beim Er-
hitzen mit konz. Salzsgiure im Rohr. Hierbei entsteht unter
Austritt von 1 Mol. Anilin das auf anderen Wegen zuerst von
Busch?) und spiter von Paal und Weil? sowie von Paal?)
dargestellte 3-Phenyl-2,4-diketo-tetrahydro-chinazolin (VI):

00.NH.C,H, (1) C0.N.C,H,

V CH; —smon > VI ¢S |

\NH.CO.NH.C,H, 2 \NH.C0
Beim Kochen von Isatosiiure-diazid mit absolutem Alkohol
entstand unter Entwicklung von Stickstoff und Stickstoffwasser-
stoff o-Phenylen-diurethan (VII), das zuerst von Snape? durch
Erhitzen von o-Phenylen-diamin und Chlorameisensiure-ithyl-
ester erhalten wurde. Dieses Urethan wird, wie wir fanden,
juBerst leicht, schon beim bloBen Erwirmen mit verdimnter
Natronlauge bis zur Losung, verseift; beim nachherigen An-
siuern mit Salzstiure verliert die wohl zunichst entstehende
o-Phenylen - dicarbaminsiure (VIII) sofort Kohlendioxyd und
Wasser und geht in o-Phenylen-harnstoff (IX) iiber.
/NH.CO.zCQIL ) NH.CO,H (1)

— > vir cHS

VI CH
\NH.C0,H (2)

*\NH.C0,C,H, @

— — >
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o-Phenylen-harnstoff wurde auf anderem Wege zuerst von
Rudolph?) dargestellt durch Erhitzen von o-Amino-phenyl-
urethan und spiter von Sandmeyer®) aus Athoxy-methenyl-
o-phenylen-diamin durch Erhitzen mit konz. Salzsiure.

) Synthesen von Stickstoffkohlenstoffringen®, S. 83, Habilitat.-
Schrift, Erlangen 1893.

%) Ber. 27, 44 (1894).

% Ber. 27, 978 (1894).

4 Journ. chem. Soc., London 49, 259 (1886).

% Ber. 12, 1296 (1879).

% Ber. 19, 2654 (1886).
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Beim Erhitzen von Isatosiure-diazid mit Wasser bildete
sich unter Entwicklung von Kohlendioxyd und Stickstoffwasser-
stoffsiure eine hochschmelzende, gut krystallisierende Verbin-
dung. Da indessen hierbei, ahnlich wie bei der Zersetzung
anderer Sgureazide durch Wasser?!), mehrmals ZuBerst heftige
Explosionen eintraten, haben wir die Reaktion nicht weiter
verfolgt.

Mit konz. Ammoniak lieferte Isatosiure-diazid o-Benzoylen-
harnstoff oder 2,4-Diketo-tetrahydro-chinazolin (X); die zwei
Azidreste treten hierbei mit je einem Wasserstoffatom des Am-
moniakmolekiils als Stickstoffwasserstoffsiure aus. o-Benzoylen-
harpstoff wurde auf anderen Wegen zuerst von GrieB?) sowie
spiter von Abt3 und von Soederbaum und Wiedmann?)
dargestellt. Ahnlich wie Ammoniak wirkt auch Hydrazin-
hydrat auf Isatostiure-diazid ein; statt o-Benzoylen-harnstoff
entsteht hier 3-Amino-o-benzoylen-harnstoff oder 3-Amino-
2,4-diketo-tetrahydro-chinazolin (XI), das auf anderem Wege,
durch Erhitzen von 2,4-Diketo-tetrahydro-chinazolin mit Hydr-
azinhydrat, bereits von Kunckell?) erhalten wurde.

_/CO.NH _/CO.N.NH,
*OSsmbo Y %M mbo

Der so aus Isatosiure-diazid und Hydrazinhydrat entstehen-
den Verbindung kénnen a priori zwei Formeln (XTI bzw. XII)
zukommen:

CO.N.NH, CO.NH

<1 ocud baw.  XII 06H4<
N

NNH
\NH. O

H.00”

DaB8 die von uns erhaltene Substanz entsprechend For-
mel XI in der Tat eine an ein Ringstickstoffatom gebundene
freie Aminogruppe enthalt, folgt mit Sicherheit aus ihrem Ver-
halten gegeniiber salpetriger S#iure; hierbei entsteht namlich
unter gleichzeitiger Entwicklung von Stickoxydul o-Benzoylen-
harnstoff (X).

) Vgl. Curtius, dies. Journ. (2) 87, 528 (1913).
% Ber. 2, 415 (1869).

% Dies. Journ. (2) 89, 141 (1889).

4) Ber. 22, 2939 (1889).

% Ber. 38, 1212 (1905); 43, 1021 (1910).
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Beschreibung der Versuche
Isatosiure-diazid (IV)

4 ¢ kiufliches Natriumazid (Dr. F. Raschig) wurden in
25 cem Wasser geldst und 4 ¢ symmetrisches Phthalyl-chlorid,
das nach der Vorschrift von Ott?) dargestellt war, hinzugefiigt. Das
Ganze wurde in einer Flasche 4—5 Stunden auf der Maschine
geschiittelt. Die Flasche war seitlich mit einem Tubus ver-
sehen, an dem ein Bunsensches Ventil angebracht war zum
Abzug des wahrend der Reaktion in reichlicher Menge sich
entwickelnden Stickstoffs. Beim Schiitteln bildeten sich zun#chst
weiBliche, olige Tropfchen, die an der Wandung der Flasche
hafteten. Nach einiger Zeit wurden diese ziher und erstarrten
schlieBlich teils zu spitzen Kornern, teils zu Kugeln. Nach
Beendigung der Reaktion wurde das weifle Produkt abgenutscht,
mehrmals mit Wasser gewaschen und im Vakuumexsiccator
getrocknet, Ausbeute: 3—4 g. Die Substanz wird am besten
aus wenig warmem Alkohol umkrystallisiert; die so erhaltenen
langen, weilen Nadeln zeigten den Schmp. 101°% Da die Ver-
bindung aber schon beim Kochen mit Alkohol sich zu zersetzen
beginnt, ist es zur Weiterverarbeitung besser, das Rohprodukt
nur mit kaltem Alkohol zu waschen. KEs verliert dabei die
gelbliche Farbe und wird rein wei. Beim Erhitzen auf dem
Platinblech schmilzt der Korper zuerst und verpufft dann ziem-
lich heftig.

Zur nachstehenden Analyse diente ein aus Alkohol um-
krystalliertes Praparat:

0,1074 g Subst.: 41 cem N (24°, 756 mm).

CH,0,N, 231) Ber. N 42,43 Gef. N 42,86.

Isatosiure-diazid ist leicht loslich in Ather, Methyl- und
Athylalkohol, etwas schwerer in Benzol und Chloroform, kaum
in Benzin und Ligroin.

Verseifung, Isatosiure-diazid wurde mit verdiinnter
Natronlauge 3 Stunden erhitzt und die entstandene Liosung
nach dem Erkalten mit verdiinnter Schwefelsiure eben an-
gesiuert. Es fiel ein weiBer Korper aus, der aus heilem Wasser
umkrystallisiert wurde. Schmp.: 145°% Die Substanz zeigte

3 Ann, Chem. 392, 274 (1912).
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auch alle iibrigen Eigenschaften der Anthranilsiure. Sie
schmeckte siiB, fluoreszierte in wifiriger und alkoholischer Losung
und gab mit Bleinitrat- und Silbernitratlgsung Niederschlige.

Bei einem Versuche, Isatoshiure-diazid in grofleren Mengen
herzustellen durch 12-stiindiges Schiitteln von 12 g symmetrischem
Phthalyl-chlorid mit einer Losung von 12 g Natriumazid in
100 ccm Wasser und Stehenlassen #iber Nacht, erhielten wir
merkwiirdigerweise einen anderen Korper, der bereits durch
leichten Schlag und beim Erhitzen schon vor dem Schmelzen
heftig explodierte. Beim Trocknen des Rohproduktes im Vakuum-
exsiccator erfolgte ohne ersichtliche Ursache eine verheerende
Explosion, bei der nicht nur der Exsiccator vollig zertriimmert
wurde, sondern die umherfliegenden Glassplitter auch die
Scheiben eines etwa 8 m entfernten Schrankes durchschlugen.
‘Wahrscheinlich lag Phthalsiure-diazid (I) vor, das nach den
Beobachtungen von Lindemann und Schultheis?) besonders
in trockenem Zustande sebr zersetzlich und explosiv ist. Die
Substanz wurde von uns wegen ihrer gefahrlichen Kigenschaften
nicht niher untersucht.

Isatosdure-dianilid (V)

2,3 g Isatosiure-diazid (10 M.M.) wurden mit 23 g frisch
destilliertem Anilin am Steigrohr auf dem Wasserbad gelinde
erwirmt. Die Substanz l6ste sich allmihlich unter Bildung
von Stickstoffwasserstoffsiure auf. Dann erstarrte die gelbe
Losung plotzlich zu einem dicken Brei. Zur Entfernung des
tiberschiissigen Anilins wurde das Reaktionsgemisch mit Wasser-
dampf destilliert. Das entstandene Isatosiure-dianilid blieb
dabei in grauweilen Warzen zuriick. Die Substanz ist in Eis-
essig in der Hitze loslich, etwas schwerer in heilem Alkohol;
in den anderen gebriuchlichen Liosungsmitteln ist sie unldslich.
Zur Reinigung rithrt man das Rohprodukt am besten in der
Kilte mit Eisessig an, wodurch es rein weiB wird, und krystalli-
siert dann noch aus heiBem Alkohol um. Man erhilt so kleine,
filzige Nadeln vom Schmp. 222° Ausbeute: 2—3 g.

0,1192 g Subst.: 0,3155 g CO,, 0,0575 g H,0. — 0,1468, 0,0824 ¢
Subst.: 16,6 (23°, 756 mm), 9,2 (24° 1756 mm) cem N.

) Ann. Chem. 464, 240, 249 (1928).
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CyoH,,0,N; (331) Ber. C 7247 H 5138 N 12,68
Gef. , 1220 , 5389  , 1261, 12,40.

Spaltung. 10 g Isatosiure-dianilid (30 M.M.) wurden mit
25 cem konz. Salzsiure 6 Stunden im Robr auf 200—220° er-
hitzt. Beim Offnen entwich ein Gas, das, in Barytwasser ge-
leitet, nur einen geringen Niederschlag von Bariumcarbonat
ergab. Aus der braunen Liésung hatten sich Krystalle ab-
geschieden, Diese wurden abgenutscht und aus heiBem Alkohol
umkrystallisiert. Die so erhaltenen farblosen Nadeln schmolzen
bei 272° Ausbeute: 5 g.

Aus dem salzsauren braunen Filtrat, in dem durch die
Chlorkalkreaktion Anilin nachzuweisen war, fielen beim Ein-
engen noch Spuren eines braunen Korpers aus, der aus Wasser
unter Zusatz von Tierkohle umkrystallisiert wurde und danach
farblose, glimmerihnliche Blittchen vom Schmelzpunkt diber
280° bildete. Die Menge war zu einer niheren Untersuchung
zu gering,

Obige Substanz vom Schmp. 2729 erwies sich durch Analyse
und Eigenschaften als identisch mit dem auf anderem Wege
zuerst von Busch!) und spiter von Paal?) dargestellten
3-Phenyl-2,4-diketo-tetrahydro-chinazolin (VI. Die
Losung in verdiinnter Natronlauge schillerte blau-violett. Aus
Fisessig krystallisierte die Substanz in Blattchen, die das von
Paal® angegebene charakteristische Verhalten zeigten, indem
sie beim UbergieBen mit Alkohol in Nadeln zerfielen.

0,1596, 0,2496 g Subst : 0,4120, 0,6464 g CO,, 0,0668, 0,0972 g H,0. —
0,2433, 0,2692 g Subst.: 25,8 (219 757 mm), 28,1 (20° 766 mm) cem N.

C.H,,O,N, 238)  Ber. C 70,58 H 4,23 N 11,76
Gef. ,, 70,63, 70,41 , 4,35, 4,68 ,, 11,96, 11,98.

o-Phenylen-diurethan (VII)
(Aus Isatosiure-diazid und Athylalkohol)

4,6 g Isatossiure-diazid (20 M. M.) wurden mit 50 ccm abso-
lutem Alkohol 8 Stunden auf dem Wasserbade am RiickiluB-
kithler zuerst gelinde, spiter zum Sieden erhitzt. Nach Be-

Y ,Synthesen von Stickstoffkohlenstoffringen®, Habilitat.- Sehrift,
S. 83, Erlangen 1893.
% Ber. 27, 44 (1894).
% Ber. 27, 978 (1894).
Journal f. prakt. Chemie [2] Bd.147. 4
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endigung der Stickstoffentwicklung wurde der groBte Teil
des Alkohols abdestilliert. Das Destillat roch stark nach Stick-
stoffwasserstoff und gab mit Silbernitratlosung einen weilen
Niederschlag von Silberazid. Die -eingeengte alkoholische
Losung roch fruchtartig wie nach Stachelbeeren. Nach volligem
Eindunsten hinterblieb eine sirupartige Masse, aus der nach
langerem Stehen Nadeln krystallisierten. Zur Reinigung wurde
das Produkt in heiem Ligroin gelost, wobei Spuren eines darin
unldslichen Korpers zuriickblieben. Aus der Ligroinlosung fielen
beim Erkalten derbe, weiBe Nadeln aus vom Schmp. 87—88°.
Ausbeute: 3 g. Die erhaltene Substanz erwies sich als identisch
mit dem auf anderem Wege schon vor langerer Zeit von Snape?)
dargestellten o-Phenylen-diurethan.

0,1872, 0,1391 g Subst.: 0,2860, 0,2896 g CO,, 0,0807, 0,0777 g H,0. —
0,1880, 0,2093 g Subst.: 18 (21° 756 mm), 20,4 (19°% 765 mm) ccm N.
C,H,, 0N, 252) Ber. C 57,10 H 6,39 N 11,11

Gef. ,, 56,85, 56,78 ,, 6,58, 6,26 ,, 10,92, 11,23.

Der in Ligroin unldsliche Korper lief sich aus heiiem
Alkobol umkrystallisieren und schmolz danach bei 158° u. Zers.
Zur naheren Untersuchung war die erhaltene Menge zu gering.

Spaltung. 2,5 g o-Phenylen-diurethan (10 M.M.) wurden
mit 2-fach normaler Natronlauge bis zur Lisung erwirmt.
Nach dem Erkalten wurde mit verdiinnter Salzsiure angesiuert.
Unter Entwicklung von Kohlendioxyd, das mit Barytwasser
nachgewiesen wurde, fiel ein weiller Korper aus. Er wurde
abgesaugt und aus heiBem Wasser umkrystallisiert. Die so
erhaltenen glanzenden Blatichen schmolzen iiber 300°. Aus-
bente: ungefihr 1 g. Die Substanz war nach dem gefundenen
hohen Schmelzpunkt und den iibrigen Eigenschaften identisch
mit dem auf anderem Wege zuerst von Rudolph? dargestellten
o-Phenylen-harnstoff (IX) und zeigte auch bei der Analyse
die erwartete Zusammensetzung.

0,1794 g Subst.: 0,4081 g CO,, 0,0754 g H,0. — 0,1208, 0,1090 g
Subst.: 22,1 (19°, 764 mm), 20 (209 755 mm) ccm N.
C,H,ON, (184) Ber. C 62,68 H 4,47 N 20,90
Gef. ,, 62,08 , 47T » 21,04, 20,76.

) Journ. Chem. Soc., L.ondon 49, 259 (1886).
2 Ber. 12, 1296 (1879).
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2,4-Diketo-tetrahydro-chinazolin (X)

(Aus TIsatosiure-diazid und Ammoniak)

1 g Azid wurde mit 30 ccm konz. Ammoniak unter 6fterem
Durchriihren mit einem Glasstabe und nach 1-stiindigem Stehen
auf dem Wasserbade bis zur Losung erwirmt. Beim Erkalten
fiel ein weiBer Niederschlag aus. Er wurde abgesaugt und aus
heiBem KEisessig umkrystallisiert. Man erhielt so schmale,
glinzende Blattchen. Schmelzpunkt: iiber 300°. Die Ausbeute
an reiner Substanz betrug 0,4 g. Sehr schwer 16slich in Alkohol,
Ather und Wasser. Die verdiinnte alkalische Losung fluores-
zierte bliulich. In Wasser gelost, gab die Verbindung mit
Silbernitrat einen weiBen Niederschlag. Die Substanz zeigte
alle Eigenschaften des auf anderem Wege zuerst von Grief1)
dargestellten o-Benzoylen-harnstoffs oder 2,4-Diketo-
tetrahydro-chinazolins. Auch die Analyse gab auf diese
Verbindung stimmende Werte.

0,1161 g Subst.: 0,2521 g CO,, 0,0387 g H,0. - - 0,1232 g Subst.:
18,7 cem N (18° 758 mm).
CH,O,N, (162) Ber. € 59,26 H 376 N 17,29
Gef. , 59,22 , 3,713  , 17,40.

3-Amino-2,4-diketo-tetrahydro-chinazolin (XI)
(Aus Isatosdure-diazid und Hydrazin)

2,3 g Isatosaure-diazid (10 M. M.) wurden in 50 cem Ather
gelost und mit 0,5 g Hydrazinhydrat vermischt. Die Liosung
tritbte sich zunichst, dann fiel ein weiler Niederschlag aus.
Dieser wurde nach mehrstiindigem Stehen abgesaugt und aus
Alkohol umkrystallisiert. Die so erhaltenen weilen Nadeln
schmolzen iiber 280°. Ausbeute: 1—1,5g. Die Substanz ist
leicht loslich in Eisessig, etwas schwerer in Alkohol und Wasser,
kaum in Ather, Chloroform und Benzol. Sie ist ferner leicht
loslich in verdiinnter Natronlauge. Die alkalische Losung
fluoresziert blau-violett.

0,1825 g Subst.: 0,2620 g CO,, 0,0446 g H,0. — 0,0935 g Subst.:
19,7 cem N (21°% 759 mm).

C,H,0,N, (177 Ber. C 5420 H 39 N 23,73
Gef. , 5393  , 3,76  , 23,87

1) Ber. 2, 415 (1869).
. 4*
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Die Verbindung wurde auf anderem Wege schon von Kun -
ckell?) dargestellt, der einen Schmelzpunkt von 290—291° fand.
Benzalverbindung. 1g 3-Amino-2,4-diketo-tetrahydro-
chinazolin wurde in einem halben Liter Wasser gelost, mit
verdiinnter Salzsiure schwach angesiuert und 0,6 g Benzaldehyd
hinzugefiigt. Das Geemisch wurde unter 6fterem Durchschiitteln
in einer verkorkten Flasche 6—8 Stunden stehen gelassen. Der
weife flockige Niederschlag wurde abgesaugt, mit Ather ge-
waschen und aus absolutem Alkohol umkrystallisiert. Die so
erhaltenen weiBen Nadeln schmolzen bei 245—246° Auch
diese Verbindung wurde bereits von Kunckell?), aber durch
Kochen der Komponenten in alkoholischer Losung, dargestellt;
nur fand Kunckell den Schmelzpunkt etwas niedriger, bei 240°.

0,1036 g Subst.: 14,3 cem N (19°, 769 mm).’

C,,H,;0,N; (265) Ber. N 1584  Gef. N 1598

Die Benzalverbindung wird unter Wasseraufnahme suBerst
leicht wieder in die Komponenten gespalten; so erhielten wir
schon beim Umkrystallisieren des Rohproduktes aus gewdhn-
lichem statt absolutem Alkohol unter Zerfall Amino-diketo-
tetrahydro-chinazolin zuriick.

Einwirkung von salpetriger Siure. 1g 3-Amino-
2,4-diketo-tetrahydro-chinazolin wurde in 30 ccm Eisessig ge-
1ost, einige Stiicke Eis zur Kithlung und darauf eine konuz.
wiBrige Losung von 0,6 g Natrinmnitrit allmahlich hinzugegeben.
Unter Gasentwicklung schied sich ein weiBer Niederschlag aus.
Das entweichende Gas lieB einen hineingehaltenen glimmenden
Span aufflammen und erwies sich hierdurch als Stickoxydul.
Der Niederschlag wurde abgesaugt und aus heiem Eisessig
umkrystallisiert. Die so erhaltenen glinzenden Bliittchen zeigten
alle charakteristischen Kigenschaften des 2,4-Diketo-tetra-
hydro-chinazolins (X). Schmelzpunkt iiber 300° Die Sub-
stanz war sehr schwer 1oslich in Alkohol, Ather und Wasser.
Die verdiinnte alkalische Lésung fluoreszierte bliulich, die wiiBrige
Liosung endlich gab mit Silbernitrat einen weiBen Niederschlag.

0,0864 g Subst.: 13,1 ccm N (18°, 769 mm).

C.H;0,N, (162) Ber. N 17,29  Gef. N 17,62

) Ber. 38, 1212 (1905); 43, 1021 (1910).
% Ber. 43, 1023 (1910).





