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Zur Kenntnis der aus dem Mesityloxyd gewinn- 
baren Aminopyrrolidonderivate und tier aus 
dem Diacetonalkohol gewinnbaren Amino- 

laktone 
VOiq 

Moritz Kohn  und F r i ed r i ch  Bum.  

Aus dem II. cbemisehen Laborator ium der k. k. Universit~.t in Wien.  

(Vorge leg t  in der  S i t z u n g  a m  21. Oktober  1909.) 

Dutch Ober t ragung der Bucherer-Zel insky 'schen Methode 

zur  synthet ischen Darstel lung yon Aminos/iuren auf das 
Methyldiacetonamin ist die Gewinnung  yon Aminopyrrolidon- 
derivaten,  ~ durch U'bertragung der gleichen Methode auf den 
Diacetonalkohol  die Gewinnung  yon Aminolaktonen 2 erm5g- 

licht worden. Die vorl iegende Abhandlung vervollst/indigt das 
tiber beide KSrperklassen bereits Mitgeteilte. 

Bei der  YViederholung der Darstellung des Anhydrids der 

2 - M ethylamino - 4- Methylamino - 2, 4 - Dim ethylpentan - 1 - S~iure 
(CgHlsON~) hat sich gezeigt, dab dieses Anhydrid,  das bei den 
ersten Berei tungen nur  als dicke Fltissigkeit erhalten worden war, 

sich nunmehr  auch in fester, krystallisierter Form gewinnen 
tiel3. Zu einem Homologen  dieses Anhydrids  gelangt man, 
we nn  man auf das Athyldiacetonamin, das durch Addition von 
Athylamin an das Mesi tyloxyd entsteht, Cyankalium und salz- 
saures  Athylamin einwirken 15.13t und das gebildete Diamino- 
nitril verseift: 

1 M. K o h n ,  Monatshef te  flit Chemie,  1908, 497 u. f. 

M. K o h n ,  Monatshefte  f[ir Chemie, 1908, 509. 

51 ~ 
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I)as Anhydrid der 2-~'~_thylamino-4-Athylamino-2, 4-Di- 
methylpentan-l-S~iure ist in seinen Eigenschaften sehr ~ihnlich 
dem Aminopyrrolidonderivat C9H18ON ~. 

Die Aminopyrrolidonderivate CgHlsON 2 und C~IH,~ON 2 
vereinigen sich mk Athylenoxyd. Die so resultierenden 5thanot- 
derivate (Iund II), welche man auch als Anhydride yon Di- 
aminomonooxys~iuren auffassen kann, wurden nicht in reiner 
Form isoliert. Doch 1/il3t sich aus dem Additionsprodukte yon 
CgHlsON . und Athylenoxyd (I) ein sehr schSnes Golddoppel- 
salz von auffallender Best/indigkeit erhalten, das nach der 
Formel C~H220.~N~.2HCI+2AuCl~+H20 zusammengesetzt 
ist. 
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Das ]~thanotderivat I addiert Jodmethyl, 
Aus dem Jodmethylate 
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wurde nach der OberRihrung in das Chlormethylat ein Platin- 
doppelsalz der Zusammensetzung 

Chile2 02N e . H C!. CH 3 C I + P t  C14 

gewonnen.  Auch das 5thanolderivat  I[ wurde in ein Jod- 
methytat  tibergeftihrt, aus welchem das analog zusammen- 
gesetzte Platindoppelsalz des Chlormethylats sich darstellen 
liefi. 
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Das seinerzeit beschriebene Verfahren zur Darstellung der 
aus dem Diacetonalkohol gewinnbaren Aminolaktone ~ wurde 
derart abgeiindert, dab zun~chst nach beendeter Verseifung des 
Oxyaminonitrils der bereits eingedampfte, das salzsaure Amino- 
lakton enthaltende, sirupSse Rtickstand mit wenig Wasser auf- 
genommen wurde. Die wiisserige saure LSsung wurde mit 
Ather erschSpfend extrahiert. In den )i_ther gingen mehr oder 
minde," grol3e Mengen des Oxylaktons C7H1~O3.~ Schon 
gelegentlich der Beschreibung des Laktons der 2-Dimethyl- 
amino-2,4-Dimethylpentan-4-oi-l-S/iure wurde erw/ihnt, dag 
dieses Aminolakton mit dem Oxylakton C7H120~ stark ver- 
unreinigt war. Es lie13 sich feststellen, daft auch bei der Be- 
reitung der anderen Aminolaktone stets Oxylakton, wenn auch 
in geringerer Menge als in dem erw/~hnten Falle, entsteht. 

Nachdem das Reaktionsgemisch durch grtindliche Extrak- 
tion mit ){ther vom Oxylakton befreit war, wurden durch Uber- 
s/i.ttigen mit Pottasche die Aminolaktone in der bereits frtiher 
beschriebenen Weise in Freiheit gesetzt. 

Von Salzen der Aminolaktone war bisher lediglich das 
Chloroplatinat des Laktons der 2-Dimethylamino-2, 4-Dimethyl- 
pentan-4-ol-l-SS.ure beschrieben worden. Wir haben gefunden, 
daft dieses Aminolakton wie auch seine beiden niedrigerer~ 
Homologen CTH~aO2N und CsH,50,N Pikrinsgmreverbindungma 
liefern, welche auf ein Molekfil Aminolakton ein Molekt'fl Pikrin- 
siiure enthalten. 

Das bisher unbekannte Lakton der 2-~.thylamino-2, 4-Di- 
methylpentan-4-ol-l-Sg.ure konnte aus Diacetonalkohol, salz- 
saurem -6thylamin und Cyankalium synthetisiert werden: 

CHa 

> c (oH) 
CH 3 

CH,~. CO. CH a KCN 

C.HsNH2H CI 

1 M. Kohn ,  Monatshefte fiir Chemie, 1908, 516, und 1909, 40i u.f. 
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Dieses neue Aminolakton liefert ebenso wie sein aus Di- 
methylamin gewinnbares Isomeres ein krystallisiertes Chloro- 
platinat. Mit Phenylsenf61 verbindet es sich in glatter Reaktion 
zum Phenylthioharnstoff: 
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Aueh mit salpetriger S~iure reagiert das Aminolakton in 
normaler Weise, indem die Nitrosoverbindung 
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C. N(NO) C, Hs 
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gebildet wird. Dieselbe ist das erste bekannte Nitrosamino- 
lakton. 
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Anhydrid der 2-Methylamino-l-Methylamino-2, 4-Dimethyl- 
pentan- 1-Siiure. 

Die Bereitung dieser Verbindung wurde nach dem seiner- 
zeit beschriebenen Verfahren ~ vorgenommen. Eine Verein- 
fachung erfuhr die Methode blo13 dadurch, daft der Abdampf- 
rfickstand der salzsauren LSsung nicht erst zum Zwecke der 
Entfernung des Chlorammons und Chlorkaliums mit Alkohol 
extrahiert, sondern sogleich mit Katilauge tibers~tttigt wurde. 2 
Die Base destilIierte unter einem Drucke von 11 mm bei 121 
bis 122 ~ und erstarrte in der Vorlage nach kurzer Zeit zu einer 
fast rein weifJen, faserigen Krystallmasse; sie schmilzt ungef/ihr 
bei 32 ~ 

I. 0" 19332" Substanz gaben 0 '  19342. Wasser  und 0 "4510g" Kohlensiiure. 
II. 0" 1925g Substanz gaben 0" 19292. Wasser  und 0 '44532.  KohlensSure. 

In I00 Teilen: 
Gefunden Berechnet  ftir 

C9HIsON2 
[ I[ , 

C .......... 63" 63 63" 09 63" 43 

H . . . . . . . . . .  11'19.?, 11"13 10"67 

Die Ausbeute betrg.gt etwa 60% des verwendeten Mesityl- 
oxyds. 

Einwirkung von ~ thy lenoxyd  auf das Aminopyrrolidonderivat 

C9 H18 O N. 2. 

Die Base CgHlsON ~ wird in einer StSpselflasche in dem 
ungef/ihr gleichen Volum Wasser gelSst und unter guter 
Kfihlung etwas mehr als die berechnete Menge ~thylenoxyd 
(1 Molekial) hinzugeffigt. Das Gemisch wird verschlossen 
bei Zimmertemperatur einen Tag lang stehen gelassen und 
hierauf das Wasser im Vakuum mSg!ichst vollstS.ndig ab- 
destilliert. 

1 M. K o h n ,  Monatshefte •r Chemie, 1908, 503. 
2 Diese Vereinfachung wurde auch bei der Darstellung des Anhydrids 

CnH920N 2 und der Aminolaktone beibehalten. 
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E s  b l e i b t  e i n e  s e h r  d i c k e  F l f i s s i g k e i t  zur /~ck,  d ie  n a c h  

e i n i g e n  T a g e n  al lmg.hl ich z u  e i n e r  k l e b r i g e n ,  wei l3en  M a s s e  

e r s t a r r t .  S i e  w i r d  z u r  R e i n i g u n g  z e r k l e i n e r t ,  m i t  .~ther ,  w o r i n  

der  K b r p e r  s e h r  s c h w e r  15sl ich ist, v e r r i i h r t  u n d  a b g e s a u g t .  A u f  

d~ese W e i s e  w i r d  d e r  r o h e  5 t h a n o l k 6 r p e r  a ls  wei l3es,  k l e i s t r i g e s  

P u l v e r  g e w o n n e n .  D a  s i c h  d ie  S u b s t a n z  k a u m  u m k r y s t a l l i s i e r e n  

l~13t, w u r d e  v o n  d e r  A n a l y s e  A b s t a n d  g e n o m m e n .  

D a s  G o l d d o p p e l s a l z  f~illt a u s  d e r  L~Ssung de r  S u b s t a n z  in 

v e r d i i n a t e r  S a l z s t i u r e  a u f  Z u s a t z  v o n  G o l d e h l o r i d l i S s u n g  in  

F o r m  e i n e s  d ich te t l ,  g e l b e n  N i e d e r s c h l a g e s  aus ,  d e r  v a k u u m -  

t r o c k e n  a n a l y s i e r t  w u r d e .  

I. o" 1765 g Substanz lietten beim Glilhen 0"0764g Gold zuriick. 
[I. 0 ' 4083g  ,, ~ , ,> 0" 1780g ~ 

[K. 0 " 3 O l l g  >, >, >> ,, 0"1298g" ,, ,, 
IV. 0'  1768g . . . . .  0 '0762 2 >, - 
V. 0-2863g" . . . . . .  0" 1238ff ~ . 

In  100 T e i l e n :  

Gefunden Berechnet fiir 
,.., A ~ ClIH2202N ~ 2 HCl-b-2, Au CI3-~-H~O 

[ II "III IV V , _ ~ _ , ~  

Au . . .43"29 43"59 43"t4 43"10 48'24 43"23 

D u r c h  U m k r . y s t a l l i s i e r e n  de r  F g l l u n g  a u s  h e i g e m ,  e t w a s  

Sa l z s{ tu re  e n t h a l t e n d e m  W a s s e r  e r h g l t  m a n  d as  A u r i c h l o r a t  in 

p r~ ieh t igen ,  f e u r i g g e l b e n  K r y s t / i l l c h e n .  D i e  A n a l y s e n  des  u m -  

k r y s t a I l i s i e r t e n  S a l z e s  e r g a b e n :  

[. 0 ,2134g  vakuumtroekener Substanz gaben 0 " I I 3 3 g  KohIensgure und 
0'  0588 g Wasser. 

II. 0"4178g Substana gaben 0'  2248gKohlensiiure (die Wasserstoffbestim- 
mung ging verloren). 

III. 0 '  3578 g Substanz gabert 0" 1963 g Kohlensg.ure urtd 0'  1036 g Wasser. 
IV. 0" 2886 g Substan~ gaben beim GKihen mi'c Kalk 0" 3628 g Chlorsilber. 
V. 0'  2102 2" Substanz gaben beim Gltihen 0"09042" Gold. 

In 100 T e i l e n :  

Gefunden Bereehnet ffir 

"- I ii III IV V C1 ~H~O2N2" 2 H Cl+ 2 Au CIa+H~O 

C . . . .  14"48 14"65 14"96 - -  - -  14'47 
H . . . .  ~ '06 - -  3"22 - - -  - -  2"88 
C1 . . . .  - -  --- - -  31 "08 - -  31"09 
A n . . .  -- -- -- -- 43"00 43" 23 
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Beim Erh i t zen  verf/irbt s ich das Aur i ch lo ra t  zunti.chst u n d  

zerse tz t  sich s o d a n n  bei  e twa  167 ~ 

In J o d m e t h y l  16st sich der rohe J~thanolkSrper  z ieml ich  

leicht. Das  G e m i s c h  w u r d e  bei g e w S h n l i c h e r  T e m p e r a t u r  e i ne n  

T a g  s t ehen  ge lassen ,  h i e r au f  mit  V~rasser a u f g e n o m m e n  u n d  

zu r  E n f f e r n u n g  des f lbe r sch t i s s igen  J o d m e t h y l s  mi t  Ather  aus -  

geschfi t tel t .  Die wgtsserige L S s u n g  des  J o d m e t h y l a t s  w u r d e  

mit  fr isch gefg.lltem Chlors i lber  in der  f ib l ichen W e i s e  ent jodet ,  

mit  w e n i g  verd{innter  Satzs/ iure  anges~iuert  u n d  mit  Pla t in-  

ch lo r id lSsung  versetz t .  Die Fl f i ss igkei t  bl ieb vore rs t  Mar. Ers t  

be im K o n z e n t r i e r e n  im V a k u u m  fiber Schwefe ls / iure  sch ied  

sich das  Ch lo rop la t ina t  in F o r m  schaner ,  o r ange fa rbene r ,  

wa rzen fS rmige r  Krys ta l le  ab, die a b g e s a u g t  u n d  im V a k u u m  

ge t rockne t  wurden .  

I. 0" 4132 g Substanz gaben 0" 3427 g Kohlensiiure und 0" 1618 g Wasser. 
II. 0' 3711 g Substanz gaben 0" 3063 g I(ohlensg.ure und 0" 1424g Wasser. 

III. 0" 2913 2- Substanz gaben beim Gli.ihen mit gatk 0"3947 g Chlorsilber. 
IV. 0' 3126 g Substanz liet~en beim Glfihen 0" 0950 g Plafin zuriick. 
V. 0 '3384g Substanz liet?en beim Gliihen 0" 1032 2- Platin zurfick. 

In 100 T e i l e n :  

Gefunden Berechnet fiir 
~. . ,~ ., CI:H~2 O2 N2. H CI. CH3 CI+PtC14 

I II III IV V 
v 

C . . . .  22'62 22'5t . . . .  22"57 
H . . . .  4'35 4'27 - -  - -  - -  4"11 
C! . . . .  --- - -  33" 50 - -  - -  33" 33 
Pt . . . .  --- - -  - -  30' 39 30" 49 30' 54 

A n h y d r i d  der  2 -  ~ . t h y l a m i n o  - 4 - A t h y l a m i n o  - 2, 4 - D i m e t h y l -  

p e n t a n - 1 -  Si ture.  

Die Dars t e l lung  dieses  A n h y d r i d s  wird in a n a t o g e r  W e i s e  

v o r g e n o m m e n  wie  die D a r s t e l l u n g  des A n h y d r i d s  CgH~sON ~. 

An Stelle des M e t h y l a m i n s  wird  5 . thylamin,  an Stelle des 

M e t h y i a m i n c h l o r h y d r a t s  wi rd  A t h y l a m i n c h l o r h y d r a t  ve rwende t .  

Im G e g e n s a t z e  zu  ihren  n i ede ren  H o m o l o g e n  16st sich die 

fet{chte _Athylbase in Ather  leicht. Sie desti l l iert  un t e r  e inem 

Drucke  yon  13 bis 14 men bei 127 bis  132 ~ als s c h w a c h  



Zur Kenntnis der Aminopyrrol idonderivate.  7 3 7  

gefiirbtes, dickliches 01. Ausbeute 80 bis 100~ des ver- 
arbeiteten Mesityloxyds. 

0" 2301 g" Substanz gaben  0" 5 5 9 4 g  KohIensiiure und 0 '  2398 g" Wasser .  

In 100 Teilen: Bereclmet fiir 
Gefunden C 11H220N~ 

C . . . . . . . . . .  66"32 6 6 ' 5 7  

H . . . . . . . . . .  11"58 11 "20 

Einwirkung yon )[ thylenoxyd auf das Aminopyrrolidon- 
derivat C~H~2ON 2. 

Die Anlagerung von _Athylenoxyd an dieses Aminopyrro- 
lidonderivat wurde in derselben Weise durchgefClhrt wie bei 
der Base CgHtsON e. Beim Eindampfen im Vakuum blieb eine 
sehr dicke, gelblich gef/irbte Flfissigkeit zurfick, die auch nach 
liingefer Zeit nicht krystallisierte. Aus diesem rohen ~thanol- 
derivat lief3 sich weder ein analysenreines Golddoppelsalz noch 
ein analysenreines Platindoppelsalz gewinnen. 

Mit Jodmethyl reagiert die Substanz unter Erwiirmung. 
Der entstandene z/ihe Sirup wurde ebenso aufgearbeitet wie 
bei der Darstellung des Platindoppelsalzes des Chlormethylats 
des Athanolderivates von CgHlsON ~ beschrieben wurde. Das 
Platindoppelsalz des Chlormethylats schied sich hier beim Kon- 
zentrieren der LOsung im Vakuum fiber Schwefels~iure in Form 
eines sandigen Pulvers ab, das in einem sirupSsen Rtickstand 
eingebettet war. Derselbe wurde mit Atkohol verriihrt, das rOt- 
lichgelbe, pulverige Chloroplatinat abgesaugt und fiir die Ana- 
lysen im Vakuum fiber Schwefels~iure getrocknet. 

I. 0" 4788 g" Substanz  gaben 0"4487 g Kohlensiiure und 0" 2041 g Wasser .  

II. 0"4801 g Substanz gaben  0"4508f f  Kohlenstiure und O" 2055 g" Wasser .  

lII. 0"3592 gr Substanz  liefien beim Gli.ihen 0" 1056 g" Platin zuriick. 

IV. 0" 4437 g Subs tanz  liel~en beim Gliihen 0" 1282 g" Platin zuriick. 

V. O" 3304g" Substanz  liefien beim Gltihen 0" 0951 g Platin zuriick. 

In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet f~ir 

~- " -  C 13H%O~N2 H C1. CH 3 CI-I- Pt (314 
I lI III IV V 

v 

C . . . .  25"56 25"61 - -  - -  - -  25"23 

H . . . .  4"73 4 ' 7 6  . . . .  4"55 

Pt . . . .  - -  - -  29" 40 2 8 ' 8 9  28" 78 29" 25 
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L a k t o n  der 2-Amino-2,  4 -Dimethy lpen tan-4-o l - l -S i iu re .  

Die Darstellung dieses Aminolaktons sowie auch s~imt- 

licher anderer Aminolaktone wurde nach dem in der Einleitung 

bereits beschriebenen Verfahren vorgenommen.  Die Menge des 

gebi!deten Oxylaktons C7H1~O a betrug hier ungef/ihr 250/0 des 

verarbeiteten Diacetonalkohols. Die Ausbeute  an Aminolakton 

betrug etwa 4 0 %  des verwendeten Diacetonalkohols.  Der Siede- 

punkt  stimmte mit dem frfiher* angegebenen fiberein. 

Zum Zwecke der Darstellung der Pikrins/iureverbindung 

wird die Base einer Suspension yon Pikrinsg.ure in heif3em 

Wasse r  zugeffigt. Man sorgt daftir, dab e i n k l e i n e r  l~lberschul3 

an Aminolakton vorhanden bleibt. Beim Erkalten scheidet sich 

das Pikrat krystallinisch, bisweilen auch als 01 ab, das nament- 

lich beim Impfen mit Krysttillchen des Pikrats rasch vollsj~tndig 

erstarrt. Durch Umkrystallisieren aus Wasse r  oder aus wtisse- 

rigem Alkohol erhglt man es in Form eines krfimmeligen, gelben 

Pulvers. Der Schmelzpunkt  ist 145 bis 146 ~ Beim Aufbewahren  

verf~rbt sich das Pikrat rasch an der Oberfl/iche braun. 

I. o' 2156 g- vakuumtroekener Substanz gaben 0" 3839 g" Kohlens/iure und 
0' 0873 g" Wasser. 

H. 0" 2226 g Substanz gaben 0" 3486 g" Kohlensiiure und 0' 0881 g" Wasser. 
III. 0' 2377 ff Substanz gaben 0' 3671 g" Kohlens~iure und 0"0932 # Wasser. 

In 100 Teilen: 

Gefunden Berechnet fiir 
" ~ - ~  C 7 H~302 N. C~ H3OTN 3 

I II III 

C . . . . . . . . . .  42"24 42'00 42'12 41"90 
H . . . . . . . . . .  4"50 4'40 4'38 4'34 

L a k t o n  der 2-Methylamino-2,  4 -Dime thy lpen t an -4 -o l -  1-Siiure. 

Bei der Bereitung dieses Aminolaktons wurden etwa 5 bis 

10~ des verarbeiteten Diacetonalkohols in Oxylakton um- 

gewandelt.  Die Ausbeute an Aminolakton betrug etwa 4 0 %  

des verarbeiteten Diacetonalkohols. Die Darstellung und Reini- 

gung  des Pikrats wurde in der gleichen Weise vorgenommen 

1 M. Kohn, Monatshefte fiir Chemie, 1908; 513. 
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wie die Darstellung des Pikrats des Aminolaktons CTHlaO2N. 
Die Pikrins~iureverbindung bildet orangegelbe Nadeln, die sich 
auch bei l~.ngerer Aufbewahrung nicht veriindern. Sie schmelzen 
bei 179 ~ 

I. 0 ' 2 1 0 6 g  vakuumtrockener  Subs tanz  gaben 0 ' 3 3 3 7 g "  Kohlens/iure und 

0" 0889 gr Wasser .  

II. 0 ~ 2487 g Subs tanz  gaben  0 " 3 9 9 2 2  Kohlens~.ure und  0" 1 o43g- Wasser .  

In 100 Teilen: 
Oefunden Berechnet fiir 

C 8 H15 O~ N. C6HaOTN 3 
I II 

C . . . . . . . . . .  43"21 43"77 4 3 ' 4 8  

H . . . . . . . . . .  4 '  69 4 '  66 4" 70 

Lakton der 2-Dimethylamino-2, 4.Dimethylpentan-4-ol- 
1-Siiure. 

Es hat sich als vorteilhaff erwiesen, bei der Darstellung 
dieses Aminolaktons, wie auch des im folgenden beschriebenen 
Laktons der 2-A_thyiamino- 2, 4- Dimethylpentan- 4-ol- 1-Stiure 
dem Reaktionsgemisch eine kleine Menge des betreffenden 
Amins in freiem Zustand (in diesem Falle also Dimethylamin) 
zuzuffigen. Es wurde in rein w~.sseriger LOsung gearbeitet. Die 
Entfernung des Oxylaktons win'de hier in der Weise vor- 
genommen, dab das im Vakuum destillierte oxylaktonhaltige 
Aminolakton in verdflnnter Salzsg.ure gelSst und die salzsaure 
LSsung mit ~_ther mehrmals ausgesch/_ittelt wurde. 

Die Ausbeute an oxylaktonhalligem Aminolakton betrug 
etwa 75% des verarbeiteten Diacetonalkohols. 

Von dem oxylaktonhaltigen Aminolakton war ungefiihr die 
HS.Ifte Oxylakton. Das aus der salzsauren LOsung wieder in 
Freiheit gesetzte Aminolakton zeigte den frtiher angegebenen 
Siedepunkt und lieferte bei der Analyse die folgenden Zahlen: 

I. 0 ' 2 3 9 4 g  Subs tana  gaben  0 ' 5 3 2 7 g K o h l e n s S u r e  und 0 " 2 0 3 3 ~ W a s s e r ~  

IL 0 '  1 7 8 9 g  Subs tanz  gaben  0 ' 3 9 7 8 g K o h l e n s i i u r e  und  0 " 1 5 1 4 g r W a s s e r .  

In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet ffir 

~ - -  CoH1702N 
I I[ 

C . . . . . . . . . .  60"69 6 0 ' 6 4  68 .07  

H . . . . . . . . .  9 ' 4 2  9 - 4 0  10"03 
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Aus diesen Zahlen ist zu entnehmen, daft die Substanz 

noch nicht vSllig rein war. Ein etwas reineres PrS.parat lie/3 sich 
e:halten, als die salzsaure LSsung 3 Tage  im Schacherlapparat  
extrahiert  wurde. Es zeigte den Siedepunkt  111 ~ unter einem 

Druck yon 11 I~r 

0 '1974g  Substanz gaben 0 ' 4 5 0 6 g  Kohlensiiure und 0"1730g Wasser. 

In 100 Teilen: 
Bereehnet Nr 

Ge~nden C 9 Hj 70~ N 

C . . . . . . . . . .  62'26 63"07 

H . . . . . . . . . .  9 '74 10'03 

Das Pikrat wurde in der for die beiden anderen Pikrate 

beschriebenen Weise dargestellt. Es bildet sehr schSne, zitronen- 
gelbe Nadeln und ist beim Aufbewahren  bestg.ndig. Es schmilzt 

bei 175 ~ 

I. 0"2115g vakuumtrockener Substanz gaben 0"3495g Kohlens~.ure und 

0"0997g Wasser. 

I[. 0 '2071ff  Substanz gaben 0"3455g KohlensRure und 0"0891 g \Vasser. 

In 100 Teilen:  

Gefunden Bereehnet ftir 

CoH]702N. C~HaOTNa 
I II 

C . . . . . . . . . .  45" 07 45" 46 44' 9G 

H . . . . . . . . . .  5 '23 4"79 5"0t  

Das schon frtiher beschriebene Chloroplatinat wurde zum 
Zwecke der Elementaranalyse  neu dargestellt. Den frtiheren 
Angaben ist lediglich hinzuzuftigen, dab von der damals vor- 
geschlagenen Behandlung mit Alkohol auch Abstand genommen 
werden kann. Es bildet orangerote,  tafelf6rmige Krystalle. 

I. 0 ' 2 9 6 0 g  vakuum~arockener Substanz gaben 0"30890-0" Kohlens~ture und 
0" 1274gr Wasser. 

lI. 0"4300g Substanz liet;en beim GKihen 0' 1106g Platin zuriiek. 
IIL 0" 3956g Substanz liel3en beim Gl0.hen 0" 1019g Platin zurtiek. 
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In 100 Te i l en :  

Gefunden Berectmet fiir 
(C 9 H 1 ~ 0 2 N H C1)2-I- Pt CI~ 

I ! I  I [ [  

C . . . . . . . . . .  28'42 - -  - -  28"72 
H . . . . . . . . . .  479  --- - -  4"83 
Pt . . . . . . . . . .  - -  25"72 25"75 25"90 

L a k t o n  der  2 - ) [ t h y l a m i n o - 2 , 4 - D i m e t h y l p e n t a n - 4 - o l - l - S S . u r e .  

Dieses  A m i n o l a k t o n  w u r d e  in der g le ichen  W e i s e  dar-  

ges te l l t  wie die Lak tone  CTH130~N u n d  CsH,502N. Dem 

R e a k t i o n s g e m i s c h  w u r d e  auch  e twas  w/isserige,  3 3 p r o z e n t i g e  

A t h y l a m i n l S s u n g  zugeffigt.  Auch  die E n t f e r n u n g  des Oxy-  

l ak tons  erfolgte in de r se lben  W e i s e  wie bei der B e r e i t u n g  der 

A m i n o l a k t o n e  CTH~aO2N u n d  CaH150~N. Die Menge  des ge- 

b i lde ten  O x y l a k t o n s  b e t r u g  e twa  10 bis 1 5 %  des ve ra rbe i t e t en  

Diace tona lkoho ls .  Die Base w u r d e  als fast farbloses,  z iemlich  

df innfl t iss iges  L iqu idum erhal ten,  das  un t e r  e inem Drucke  von  

15 m m  yon 138 bis 140 ~ f iberging.  Die A u s b e u t e  be t rug  u n g e -  

fg.hr 9 0 %  des ve ra rbe i t e t en  Diace tona lkoho l s .  

I. o" t927 g" Substanz gaben 0"4413ef Kohlensiiure und 0" 1681 g" Wasser. 
IL 0" 1723g'Substanz gaben 0"3927 g KohlensKure und 0" 1496g'Wasser. 

In 100 T e i l e n :  
Gefunden Berecbnet fiir 

C9H~702N 

C . . . . . . . . . .  62'46 62'16 63"07 
H . . . . . . . . . .  9'69 9"65 10"03 

Das Chlo rop la t ina t  dieses  A m i n o l a k t o n s  ist dem Chloro-  

platit~at des i s o m e r e n  A m i n o l a k t o n s  arts D i m e t h y l a m i n  5.ul3er- 

lich sehr  /i.hnlich. 

t. 0.4597 g vakuumtrockener Substanz liel]en beim Gltihen 0" 1196 g" Platil~ 
zur~ck. 

II. 0" 4475 3" Substanz liel]en beim Gliihen 0' 1179 g" Platin zurtick. 

in 100 T e i l e n :  
Gefunden Berechnet f/_ir 

(C9 H17 O2N.HC1)2 PtCI a 
1 I [  ~ , 

Pt . . . . . . . . . .  26'01 26'34 25'90 
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Phenylthioharnstoff des Aminolaktons CgH~70~N. 

Die 5.therische LSsung des Aminolaktons wird mit etwas 

mehr als der berechneten Menge Phenylsenf61 versetzt. Schon 
nach kurzer Zeit scheidet sich der Phenylthioharnstoff in reich- 
licher Menge ab. Er wird abgesaugt, mit Ather gewaschen und 

aus etwa 90prozentigem Aikohol umkrystallisiert. Man erhS.lt 
hierbei ein rein weii3es, sandiges Puh'er, das den Schmelzpunkt 

168 ~ zeigt. 

I. 0" 2121g" vakuumtrockener  Substanz gaben 0"4876 ff Kohlens~iure und 

0" 1366g" Wasser.  

II. 0 '21556o Substanz gaben 0"4960g" Kohlensiiure und 0" 1 3 6 3 g ' W a s s e  

In 100 Teilen: 

Gefunden BerecSnet fi~r 
f ' ~ ' ~  "~ ' - -~ - -~  C16H2202N2 S 

I II 

C . . . . . . . . . .  6 2 " 7 0  62"77 62"67 
H . . . . . . . . . .  7"16 7"03 7 ' 2 5  

Nitrosoverbindung des Aminolaktons CgH17OeN. 

Man versetzt das Aminolakton mit verdtinnter Schwefel- 

s~iure in m/il3igem I]berschuf3. Der schwefelsauren L6sung wird 

die etwa doppelte der berechneten Menge Kaliumnitrit in Form 

einer konzentrierten, wg.sserigen LSsung zugegebem Die mit 
Kaliumnitrit versetzte Mischung muff deutlich sauer reagie?en. 

[m entgegengesetzten Fall ist verdtlnnte Schwefelsg.ure bis zur 
sauren Reaktion zuzuftlgen. Beim Aufkochen scheidet sich ein 
lichtgrtines 0i ab. Man Itil3t erkalten und tibers~tttigt die Fltlssig- 
keit mit Pottasche. Das 0! erstarrt rasch zu einem kompakten 
Kuchen. Derselbe wird zerkleinert, abgesaugt, mit Wasser 
gewaschen und auf Tonplatten gestrichen. Zur weiteren Reini- 
gung wird die Substanz mit Ather, in dem sie nicht gerade 
leicht 15slich ist, aufgenommen. Die filtrierte ~itherische LSsung 
l~i~t beim Abdunsten den Nitrosok6rper aIs weif3es Pulver 

zurC~ck. 
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I, 0" 1866g  vakuumtrockener Substanz gaben 0 " 8 7 1 4 g  Kohlensiiure und 

0" 1324g Wasser.  

II. 0" 2151 g Substanz gaben 0" 4296 g" Kohlens~iure und 0 '  1521 g Wasser .  

In 100 Teilen : 
Gefunden Berechnet fi.ir 

C9H16OsN ~ 
I II ~ , . . . . . ~ _ .  

C . . . . . . . . . .  54"28 54"47 58"98 

H . . . . . . . . . .  7 ' 90  7"87 8 '07  

Die Subs tanz  schmilzt  bei 67 ~ Beim langsamen Abduns ten  

ihrer 5.therischen LSsungen  erh/ilt man sie in Form nadel iger  

Kryst~.llchen. 

Chemie-Hc~ Nr. 9. 52 


