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Zur Kenntnis der Diacylamine 
II. Mit te i lung  1 

Darstellung von Dipropionamid und Diisobutyramid 
Von 

Karl Brunner ,  Rudolf  Gr i ine r  und Zd~nka Bene~ 

(Aus dem chemischen Institut der Universitiit Innsbruek~ 
Vorstand Prof. Philippil 

(Vorgelegt in der Sitzung am 24. M~irz 1927) 

Die Diacylamine (sekundg.re Siiureamide) sind im atlgemeinen 
schwerer  zug~inglich als die prim/iren S/iureamide und werden fast 
ausschliel31ich aus Monamiden oder Nitrilen dargestellt. Karl 
B r u n n e r  ~ gelang es analog der Wurtz 'schen Methode a (Erhitzen 
yon zyansaurem 5thyl  mit EssigsS.ureanhydrid) sekund/ire S~iure- 
amide durch Einwirkung yon S/iureanhydriden auf Kaliumzyanat 
darzustellen. Die allgemeine Anwendbarkeit  dieser Methode ergibt 
sich sowohl aus den Arbeiten yon "VV. Mi l l e r  a als auch aus vor- 
liegender fiber Dipropionamid und der darauf folgenden fiber Di- 
isobutyramid. 

Dars te l lung y o n  Dipropionamid.  

Ausgef/.ihrt yon R. Griiner. 

Propions~iureanhydrid (30g)  werden mit kS.uflichem Kalium- 
zyanat  (20 g, gepulvert, getrocknet) in einem Kolben mit Rfickflulg- 
kfihler und vorgelegtem Chlorcalciumrohr 4 bis 5 Stunden auf dem 
kochenden Wasserbade  erhitzt. Der gelblich gef/irbte Krystallbrei, 
der iSfters umgerfihrt wird, l~f3t nach 3 bis 31/2 Stunden keinerlei 
Kohlens/iureentwicklung mehr erkennen. Das Reaktionsgemisch 
wird nach Ablauf der Einwirkungsdauer  mit getrocknetern Benzol 
(60 g) abermals 4 bis 5 Stunden, so wie frfiher erhitzt, wobei Di- 
propionamid in L~Ssung geht und Kal iumzyanat  und propionsaures 
Kalium zurfickbleiben. Von diesen ungel6sten Salzen wird ab- 
filtriert (Warmwassertrichter) und mit heit3em Benzol ausge- 
waschen. 

Nach 24stiindigem Stehenlassen scheidet sich Dipropionamid 
aus dem klaren, schwach gelb geffirbten Filtrat krystallinisch aus. 

:t L Mitteilung, Monatsheffe fi_ir Chemie, 45, 70 (1924). 
'-' Bet. d. Deutsch. chem. Ges., 47, 2671 (1914). 
3 Jahresber. d. Chemie (1854), 566. 
a Monatshefte fi_ir Chemie, 36, 929 (1915). 
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Um die in der Mutterlauge des abgesaugten Dipropionamids noch 
vorhandenen kleinen Mengen von unzersetztem Propions/iure- 
anhydrid vollst/indig in Diacylamid tiberzuftihren, wird nochmals 
mit Kaliumcyanat (10 g) in der frtiher beschriebenen Weise erhitzt, 
filtriert und auskrystallisieren gelassen. Die vereinigten Krystall- 
ausscheidungen werden fiber Paraffin und Schwefels~iure im Vakuum 
getrocknet, um anhaftende Propions~iure, beziehungsweise Benzol 
zu entfernen, und dann aus .~ther mehrmals umkrystallisiert. 

Die Ausbeute an ungereinigtem Dipropionamid betrug 61 v. H., 
an gereinigtem 54"5 v. H. der theoretischen Menge. 

E i g e n s c h a f t e n  des D ip rop ionamids .  

Das nach der Brunner'schen Methode dargestellte Dipropion- 
amid stimmt in seinen Eigenschaften voIlst~indig mit dem yon 
Otto und TrSge r  1 dargestellten tiberein und bildet stark seiden- 
gl/inzende, farblose, nadelf6rmige Gebilde; es ist leicht 16slich in 
Alkohol, schwerer l~Sslich in Wasser und in ~ther, unl/Sslich in 
Ligroin. Die gegen Lackmus neutral reagierende w~isserige L/3sung 
von Dipropionamid wird nach 1/ingerem Stehen , schneller dutch 
Erh{tzen sauer, was auf die hydrolytische Spaltung des Dipropion- 
amids zur(ickzuftihren ist. 

Es schmilzt bei 154 ~ und sublimiert zum Teil schon ab 
100 ~ Das zuletzt dureh Sublimation gereinigte Produkt ergab 
folgende Zusammensetzung: 

8'580 mg Substanz gaben 0"870 c~.~ N, bei 714 11~,.~ und 22 ~ (nach Pregl) .  

0"3002g ,, ,, 0"6153g CO 2 und 0"2349gH20. 

Ber. f. C6HI:O2N: 55"77 C, 8"59 H, 10"83o/0 N; 

get.: 55"89C, 8"69 H, 11"02o/0 N. 

Als weiterer Beweis ftir die Anwendbarkeit der Brunner'schen 
Methode sei noch die Darstellung von Diisobutyramid, au'sgeftihrt 
von Zd~nka Beneg, erw/ihnt; 

Beneg erhielt bei analoger Versuchsanordnung durch ftinf- 
stiindiges Erhitzen yon 2 Mol Isobuttersiiureanhydrid und 1 Mol 
Kaliumcyanat im mit Xylol beschickten V. Meyer'schen Luftbad 
(138 bis 140 ~ Diisobutyramid, das nach tier LSsung in Benzol, 
Umkrystallisieren aus Alkohol einen Schmelzpunkt yon 174 ~ zeigt. 

In seinen Eigenschaften stimmt das auf diese Weise dar- 
gestellte Diisobutyramid mit dem yon A. \V. H o f m a n n  ~ be- 
schriebenem vollst/indig tiberein. 

1 Bet. d. Deutsch. chem. Ges., 23, 761 (1890). 
. . . . . .  15, 982 (1882). 


