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Propiophenon-N,N-diphenylhydrazon reagiert mit  Oxalyl. 
chlorid zum 1-Diphenylamino-4-methyl-5-phenyl-2,3-dihydro- 
pyrrol-2,3-dion (1), welches sich beim Erhitzen auf 130 140 ~ 
zum 2.3-Dioxo-8.Sa - diphenyl - 1,2,3,3a, 8,8a - hexahydro - 3a-me- 
thyl-pyrrolo[2,3 b]indol (2) isomerisiert. Analog verhalten sich 
Butyrophenon-N,N-diphenylhydrazon und  Propiophenon-N- 
methyl-N-phenyl-hydrazon. 

Synthesis o] Heterocyclie Compounds, CIL: Reactions of 
Cyclic Oxalyl Compounds I I I .  

Propiophenone-N,N-diphenylhydrazone reacts with oxalyl 
chloride to give 1-diphenylamino-4-methyl-5-phenyl-2,3-dihydro- 
pyrrole-2,3-dione (1), which is isomerized at 130 140 ~ yielding 
2,3 -dioxo - 8,8a-diphenyl - 1,2,3,3a, 8,8a-hexahydro - 3a-methylqoyr- 
rolo[2;3 b]indole (2). Butyrophenone-N,N-diphenylhydrazone 

a n d  propiophenone-N-methyl-N-phenyl-hydrazone react im a 
similar way. 

Nach Ziegler und  Mitarb. reagieren Cyclanonanile 1 u n d  Anile 
a l ipha t . -a romat . -~-Dicarbonylverb indungen 2 sowie N,N-disubst .  Cycla- 
nonhydrazone  2 mi t  OxMylchlorid zu entspreehenden N-Phenyl -  bzw. 
N-Dialkyl(diaryl)-amino-pyrrol-2,3-dionen.  

I n  For t f i ihrung dieser Versuehsreihe 1/~gt sich zeigen, dab durch 
Umse tzung  yon  Propiophenon-N,N-diphenylhydrazon  mi t  Oxalyl- 
chlorid das tiefrote 1-Diphenylamino-4-methyl-5-phenyl-2,3-dihydro-  
pyrrol-2,3-dion (1) entsteht ,  dessen S t ruk tu r  dutch  die Elementar -  

* merrn Prof. Dr. O. Hromatka, Techn. I-Iochsehule Wien, mit  freund- 
schaftlichen GriiBen und  besten Wiinsehen zum 65. Geburgstag gewidmet. 

1 1. Mitt. : E. Ziegler, F.  Hradetzky und M. Eder, Mh. Chem. 97, 1391 
(1966). 

2. Mitt. : E. Ziegler, M.  Eder, C. Belegratis und E. Prewedourakis, 
Mh. Chem. 98, 2249 (1967). 
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analyse sowie I1% und l~MR-spektroskop. Daten gesichert erscheint. 
Diese Verbindung zeigt bei kurzer thermiseher Belastung ein interessan- 
tes Verhalten. Erhitzt  man ngmlich 1 auf 130 140 ~ so setzt unter exo- 
thermer Reaktion Gasentwicklung ein. Aus der erkalteten Schmelze 
l/~Bt sich eine hellgelbe Substanz isolieren (2) (84% d. Th.), deren Zu- 
sammensetzung und Molekulargewicht iiberraschenderweise keinen 
Unterschied zur Ausgangsverbindung 1 zeigen. 

Die beobaehtbare Gasentwieklung geht also mu. auf eine Nebenreaktior~ 
zurfiek; die IR-spektr. Untersuehung des en~weichenden Gasgemisches hat 
ergeben, dab es aus etwa 90~o CO und 7--10% Methy]keten besteht. 

I m  Einklang mit  IR-  und NMl%spektr. Untersuchungsergebnissen 
ist 2 Ms 2,3-Dioxo-8,Sa-diphenyl-l,2,3,3a,8,8a-hexahydro-3a-methyl- 
pyrrolo[2,3--b]indol (2)formuliert  worden. 

In  Analogie dazu bilden Butyrophenon-lq,N-diphenyl-hydrazon bzw. 
Propiophenon-N-methyl-N-phenyl-hydrazon mit  Oxalylchlorid die roten 
Pyrroldion-Derivate 3 und 4, die sieh durch Erhitzen in die entsprechen- 
den gelben Pyrrolo-indole 5 bzw. 6 umlagern lassen. 

Um die Struktur dieser Tricyclen 2, 5 und 6 auch auf pr/~parativ- 
chem. Weg zu untermauern, sind mit  2 einige Abbauversuche dureh- 
geffihrt worden. 

R3~ 

. 
II (cocL~ 1% :R2 
C -2HC[ , 

/ ~ C6H~ ,i,~ CHs C 6I-Z5 1 
C6H 5 NH C 2I-I5 C 6~::~ 5 3 

/N\ C H s  CI-I3 4 
IN C6H5 R2 / / I.T @ 

\~..- ~.C6H5 2) OH ell202 v ) '~1 -H~r 0 C 2 I {  5 C 6 E 5  5 

C 6 H5 R2 C 6H5 CH3 (]Hs 6 

HOH (~) 
CH3 0 
~H2 II 8 

l~'~-.7 -<C_C_OH ~ C H 3  ~H2 NHCOCH8 9 
/"L...~-~N.IN I) ~T " " : /"  "N ~ "C-R OT:{ II 

f 2;SOClz 
C6Hs 3iN.~ C~Hs ~ CI 12 

Erhitzt  man 2 im Vakuum auf 230 ~ so sublimiert eine farblose Sub- 
stanz yore Schmp. 116 ~ welehe dureh Vergleich mit  einer naeh Neber 
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et al. ~ hergestellten Verbindung als 3-Methyl-l,2-diphenyl-indol (7) 
identifizierbar ist. Dieses Indol 7 kann aber auch bei der ttydrolyse yon 
2 mit alkal. H202 erhalten werden. Ziegler  und K a p p e  4 haben z. B. auf 
diesem Weg 1,7-Trimethylen-isatin zu der entsprechenden Tetrahydro- 
chinolin-carbons~ure abgebaut. Ubrigens ist ein solches Verfahren ~ zur 
Darstellung seltener Anthranils~uren schon im Jahre 192~ beschrieben 
worden. Im  Fa]le der Verbindung 2 l~uft dig Hydrolyse jedoch fiber die 
Stufe der Aminocarbons~ure zum st~bilen Indol=Derivat wetter. D i e  
Bildung yon 7 kann somit ats Beweis ffir das Vorhandensein des Indol- 
Ringgerfistes i n 2  geltend gemacht werden. 

L~Bt man hingegen verd. ~thanol. ttC1 auf 2 einwirken, so entsteht 
nach 4stdg. Erhitzen in quantit. Ausb. eine farblose Substanz, die anf 
Grund der Ergebnisse der analyt, sowie der IR- nnd NMl~-spektr. 
Untersuchungen als 3-Methyl-l-phenyLindol-2-carbons~ureamid (8) 
anzusehen ist; 

Die Tatsache, dai~ sich dieses Si~ureamid jedem Versuch einer weiteren 
Verseifung hartni~ckig widersetzt, l~f3t zunachst Zweifel an tier lgichtigkeit 
der angeffihrten Struktur aufkonnnen. Allerdings gibt es einige Beispiele in 
der Literatur ~, ~, wonach ahnlich gebaute ~, ~-ungesattigte Saureamide eben- 
~alls-nicht wetter hydrolysierbar sind. 

Es gelingt aber, 8 dutch Erhitzen in Essigs~ureanhydrid in das N-Acetat 
9 iiberzuftihren. Den endgiiltigen Beweis, dab 8 ein substit. Indol-carbon- 
sam'eamid ist, bringt jedoch eine unabhangige Synthese, die yon der ~-Oxo- 
buttersaure ausgeht. Letztere gibt mit N,N-Diphenylhydrazin das gelbe 
Hydrazon 10, welches leicht den 2 ' i scher- Indol -Ringschlu~ zur 3-Methyl- 
1-phenyl-2-carbonsaure (ll) eingeht. Das nach Einwirkung yon SOClu 
erhaltene Saurechlorid 12 setzt sich mit wi~l~r. Ntt~ rasch in das gewfinschte 
Saureamid 8 rim, welches sich als identisch mit dem bet der sauren Hydrolyse 
yon 2 hergestellten Produkt erweist. 

Vom reaktionsmechanistischen Standpunkt aus sind 2 Schritte 
dieser Reaktionsfolge yon grol~em Interesse: 

l. Die thermische Umlagerung der Pyrrol-2,3-dione 1, 3 und 4 zu 
den Pyrrolo-indolen :~, 5 bzw. 6, 

2. die Hydrolyse des Pyrrolo-indols 2 zum Indol-carbons~ureamid 8. 

1. Ffir die Reaktion 1 -~ 2 gibt es im Prinzip 3 Alternativen: 
Diese Umlagerung kSnnte n~mlich a) nach dem F i s c h e r - I n d o l -  

RingschlnBmechanismus (,,concerted"), b) fiber eine tIeterolyse der 

3 p .  W.  XVeber, G. KnSller ,  K .  Herbst  und A .  Trissler,  Ann. Chem. 471, 
131 (1929). 

4 E .  Ziegler und Th.  K a p p e ,  Mh. Chem. 94, 698 (1963). 
5 Kal le  & Co., DR-Pat. 375 616; Chem. Zbl. 1924 I, 966. 
G G. Heller u n d  P .  Wunderl ich,  Ber. dtsch, chem. Ges. 47, 1617 (1914). 
7 E.  Campaigne,  G. F .  Bulbenko,  W.  E.  Kre ighbaum und D. R.  Maudl ing ,  

J. Org. Chem. 27, 4428 (1962). 
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N N - B i n d u n g  ( , , ionisch")  oder c) nach einer homolytischen Spaltung 
der N N-Bindung ( , , radikal i sch")  ablaufem 

a) Bekanntlich 3 gehen gerade N,N-Diphenylhydrazone sehr leicht 
und unter relativ milden Bedingungen den Indol:RingsehluB naeh 
Fischer  ein. Der Mechanismus dieser Cyclisierung ist 1918 yon Rob inson  

und R o b i n s o n  s aufgekl&rt und aueh dureh neuere Arbeiten wiederholt 
best&tigt worden% Bei einem Vergleich der ffir den Ablauf einer Fischer .  

Indol:Synthese ma•gebliehen ~ i~e r i en  9 - -  Ausbildung des Hydra- 
zon ~ Enhydrazin-G!eichgewiehtes; Kniipfung der neuen C C-Bindung 
( , , concer t ed" )  und l~ingschldl~ unter NH3-Abspultung - -  mit der bier 
vorliegenden Umlagerung, k~nn f01gendes festgestellt werden: 

Die fOr die Geschwindigkeit trod den quantitativen Verlauf der Indol- 
Synthese wesentliche Ausbildung der Enhydrazin-Struktur ist durch ihre 
Fixierung lm Pyrrol-dion-Ring praktisch vorgegeben. Allerdings kann gerade 
durch die weitgehende Planarit/~t dieses PyrroLRinges die notwendige An- 
n&herung der beiden Knfipfstellen fiir die neu zu bildende C C-Bindung 
ohne prlmiire Aufspaltung tier N--~-Bindung nicht  erfolgen. Dadurch isl 
aber ein echter ,,concerted"-Mechanismus aus sterisehen Griinden wohl 
nicht mSglieh. Die Tatsache sch]iel3]ich, dab dutch den Einbau des F-Hydra- 
zin-Sticks~offes dessert Abspaltung als NH8 verhindert wird, ist daher nut 
von sekund&rer Bedeuttmg. 

b) Um nun die Frage zu kli~ren, wie weit es zu einer heterolytisehen 
Spaltung der N N-Bindung kommen kann, ist die J~nderung der 
Reaktionsgesehwindigkeit in unterschiedlieh polaren Medien untersucht 
worden. Messungen im UV haben gezejgt, dub die Gesehwindigkeit der 
Umlagerung im polaren LSsungsmittel ( D M F )  gegenfiber dem unpolaren 
(Xylol) etwas gesteigert ist. AuBerdem k~nn n~eh Auswertung des 
log e , t ( M i n . ) - D i a g r a m m s  ein anscheinend monomolekularer Verlauf 
dieser l~eaktion festgestellt werden. 

e) Schliel]lich stellt sich bei ESl~-spektr. Untersuehungen herans, dal~ 
die thermisch initiierte Umlagerung ohne Zweifel fiber radikalische 
Zwischenstufen verl~uft. Wegen Uberlagerung versehiedener Signale 
sind leider keine Feinstrukturen im Spektrum und somit keine ein- 
deutigen Aussagen fiber die Struktur der Radikale zu erhalten. 

In diesem Zusammenhang sind die v o n  Neugebauer und Fischer ~~ yon 
den strukturverwandten Tetraarylhydrazinen aufgenommenen ESR-Spek- 
~ren von Interesse. Basierend auf den richtungweisenden Arbeiten yon 

s G. M.  Robinson u n d  R.  Robinson,  J.  Chem. Soe. [London] 113, 639 
(1918). 

9 Zusammenfassungen: B. Robinson.  Chem. Rev. 63, 373 (1963) bzw. 
Chem. Rev. 09, 227 (1969). 

~o F.  A .  Neugebauer und P.  H.  H.  Fischer, Chem. Ber. 98, 844 (1965). 
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W i e l a n d l  1 haben die beiden Autoren festgestellt, dal~ eine Dissoziation des 
Tetraphenylhydrazins in die beiden Diphenylamin-Radikale oberhalb 90 ~ 
mSglieh ist, wogegen kernsubstituierte Ver~re~er bereits bei Zimmertemp. 
mit  ihren Radikalen im Gleiehgewieht s~ehen. Dal3 bei der Umlagerung 
1 - > 2  kein Diphenylamin bzw. Tetraphenylhydrazin Ms Nebenprodukte 
iso]ierbar ,sind. sCeht in Analogie zu Beobachtungen yon M u s s o  12, won~ch 
beim Erhitzen yon Tetrapheny]hydrazin setbst neben geringen Mengen 
Diphenylamin haupts/iehlich polymere, nicht kristMlisierbare Produkte 
erhalten worden sincl: 

CH3" C M ..... f3:V--r 
C 6H S-'/~__~"~O st abIt'sie~ 6 HS-"~ NT-.-~ 0 

@ 
C6Hs-N C6H5-,,-,,-~C6H5 _N C6H5 

l@0 
NH 

C6H5 

W e n n  m a n  n u n  zusammenfassend die un te r  den P u n k t e n  a), b) und  
c) angefi ihrten Aspekte vergleieht, so komm t  m a n  zu dem Sehlul3, dab 

11 H ,  W i e l a n d ,  Arm. Chem. 381, 209 (1911); H .  W i e l a n d  und H .  Lecher ,  
Ann. Chem. 392, t56 (1912). 

13 H .  M u s s o ,  Chem. Ber. 92, 2881 (1959). 
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bei Durohffihrung der Beaktion im unpolaren Medium (trockenes Er- 
hitzen bzw. inertes L6sungsmittel) ein Verlauf nach einem radikalisehen 
Meehanismus wahrseheinlich ist. Im polaren Medium ist jedoeh aueh ein 
ioniseher Ablauf denkbar. Die in beiden F~llen auftretenden Zwisehen- 
produkte sind in etwa gleicher Weise mesomeriestabilisier~. Ein ,con- 
certed"-Mechanismus, wie ihn die F~scher-Indol.Synthese verlangt, ist 
aus s~erischen Griinden und auf Grund der ESR-spektr.  Ergebnisse 
praktiseh abzulehnen. 

2. Bei der sauren Itydrolyse des Pyrrolo-indols 2 kann primgr tin 
Angriff an der Aminal-Gruppierung des Molekiils angenommen werden. 
Nach Aufnahme eines Mols It~O erfolgt wieder die Ausbildung des 
stabilen Indol-Ringes und naeh Abspaltung yon Benzoes~ure ist das 
Indolearbons~ureamid 8 als Endprodukt  isolierbar. Aus dem Fil trat  
dieses schwerlSsliehen S~ureamids ist Benzoes~ure tats&ehlieh in Sub- 
stanz zu erhalten und durch Sehmp. und IR-Spektrum eindeutig zu 
identifizieren. 

u @ 
2 " 

HOH 

]O~H,C6Hs 

cH /1 L 
'" H 

C6N5 

t HzO 

cH3 1o', 
H(II ~ H- 

'o' /o\ 
C6Hs H H 

O 

NH 

C6Hs I~ /H  

HO .C 6Hs 

C6H5 

-C6HsCOOH 8 

Ffir die Unterstiitzung dieser Arbeit sind wir der Firma J.  R. 
Geigy AG, Basel, zu Dank verpflichtet. 
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Experimenteller Teil 

1. 1-Diphenylamino-4.methyl-5-phenyl-2,3-dihydro.pyrrol-2o3-dion (1) 

10 g Propiophenon-l~,l~-dipheny]hych~a.zon, gelSst in J~ther, werden mi t  
einer ~ther. LSsung yon 4,5 g Oxalylchlorid bei 20 ~ versetzt .  Es t r i t t  sofort 
intensive ~otf/~rbung auf; naeh 2stdg. Erhitzen und l~fihren fallen rove 
Kristal le an. Aus CC14 tiefrote Nadeln, Sehmp. 148 ~ (Zers.); Ausb. 10,2 g 
(87% d. Th.). 

C2~HlsN202. Ber. C 77,95, H 5,12, 1~ 7,90. 
Gef. C 78,11, I~ 4,62, N 7.96. 

I R  (in KBr) :  1770, cm (C--O}, 17O0/cm ( ' />N- -C- -O  t 

NMR (in CC14), 3 in ppm:  1,87 (CHa), 6,9 7,45 (aromat. H). 

2. 4-Athyl-l-diphenylamino-5-phenyl-2,3-dihydro-pyrrol.2,3-dion (3) 

Man 15st 0,5 g n-Butyrophenon-N,l#-dipheny]hydrazon und 0,2 g Oxalyl- 
chlorid in _~ther und rfihrt 2 Stdn. bei 20 ~ Des fiber Nacht  auskristallisierte 
l~rodukt wird aus CC14 gereinigt. Ausb. 0,3 g (54% d. Th,) ; die roten 1)rismen 
sehmelzen bei 130--132 ~ (Zers.). 

C24~20N202. Bet.  C 78,24, H 5,47, 1~ 7,61. 
Gel. C 78,00, H 5,49, N 7,74. 

3. 4-Methyl-l-methyl-l-phenylamino-5-phenyl-2,3-dihydro-pyrrol-2,3-dion (4) 

I n  die /~ther. LSsung yon 1,1g Propiophenoh-N-methyl-N-phenyl-  
hydrazon (gereinigt durch Destil lation im Hoehvak.,  Sdp.0,2 ~ 150--152 ~ 
werden 0,8 g Oxalylchlorid, verdfinnt mit  Ather,  unter  Eiskfihhmg und 
l~iihren langsam e!.ngetropft. :Nach 12 Stdn. kristallisieren 0i6 g (45~o d. Th.) 
rote Nadeln. Aus Athanol  Schmp. 180--181 ~ (Zers.). 

C18~2~16~202. Ber. C 73,96, 1LI 5,51, 1~ 9,58. 
Gel. C 73,81, H 5,20, lq 9,75. 

4. 2,3-Dioxo-8,8a-d@henyIJ,2,3,3a,8,8a-hexahydro-3a-methyl.pyrrolo- 
[2,3--b]indol (2) 

Bei Erhitzen yon 5 g 1 auf 135 ~ setzt heftige l~eaktion tinter s tarker 
Erw/irmtmg und CO-Entwicklung ein. Nach 1 Min. wird abgek/ihlt  und die 
Sehraelze mi t  Jkther angerieben. Dabei  resultieren 4,2 g (84% d. Th.) hell- 
gelbe Prismen, die aus Benzol umkristal l isierbar sind. Schmp. 212 ~ 

C23Hls:N202 (354). Ber. C 77,95, K 5,12, I~T 7,90. 
Gel. C 78,20, I-I 5,05, 1~ 7,89. 
MG (osmometr.). Gel. 370, 365. 

H 
I 

i l~ (in KBr) :  3200/era ( - - N H - - ) ,  1770/cm (C--O), 1720/era ( - -1~--C=O).  

NMYr (in CDC18); 3 in ppm:  i , 1  (CK3), 6,8--7,5 (aromat. H), 9,5 (NH). 



1604 G. Kollenz u. a. : [Mh. Chem.,  Bd. 101 

5. 2,3-Dioxo-8,Sa-diphenyl-l,2,3,3a,8,8a-hexahydro-3a-dthyl-pyrrolo[2,3 b]- 
ingot (5) 

0,2 g S erw/~rmt m a n  20 Min. auf  1 4 0 1 4 5  ~ Naeh  s tarker  Gasentwieklung 
ers ta r r t  die Schmelze noeh in der  W~rme.  Anre iben  m i t  Jkther und  Kristal l i -  
sieren aus Benzol  liefert  das reine P roduk t  in F o r m  yon  gelben Prismen. 
Schmp.  2 2 0 2 2 2  ~ Ausb. 0,18 g 0 0 %  d. Th.). 

C24I-~20N202. Ber. C 78,24, t I  5,47, N 7,61. 
Gef. C 78,41, H 5,35, N 7,66. 

6. 8-Methyl-2,3-dioxo-8a-phenyl-l,2,3,3a,8,8a-hexahydro-3a-methyl- 
pyrrolo[2,3 b]indol (6) 

Naeh  3rain. E r h i t z e n v o n  0,2 g 4 auf 185 190 ~ wird mi t  A the r  aufgenom- 
men.  Die ge]be Substanz kxistallisiert aus Athanol  in einer Ausb. yon 0,1 g 
(50% d. Th.). Sehmp. 228 230 ~ 

C18H16~T202. Bet .  C 73,96, H 5,51, N 9,58. 
Gel. C 74,34, H 5,57, N 9,62. 

7. 3-Methyl-l,2-diphenyl-indol (7) 3 

a) Aus 0,2 g 2 sublimieren bei 230 ~ (10 m m  t tg)  farblose Pli~Ctehen ab, 
die sich aus Athanol  reinigen ]assen. Ausb. 0,1 g (60% d. Th.), Schm.p.. 116 ~ 

b) Zu einer Suspension yon 0,2 g 2 in 40 ml  2n-IqaOH • 5 in] Athanol  
werden in kleinen Tei len under Ri ihren  bei 15 ~ 5 ml  30proz. H202 zugefiigv. 
Nach  3 Stda .  saug~ man  das ausgefallene P roduk t  ab und  kristall isiert  aus 
Athanol  urn. Ausb.  0,08 g (48% d. Th.), Schmp.  115 ~ 

Die un te r  a) und  b) synthetisier~en Verbindungen sind un te re inander  und  
mi t  der nach  Neber 8 hergestel l ten Vergleichssubstanz 7 identisch.  

8. c~-Oxobutters4ure-N,N-diphenylhydrazon (10) 

Be im Zusammengeben  yon 1 g ~-Oxobut ters~ure und  N,N-Diphenyl -  
hydraz in  �9 I-IC1 in Wasser  bi ldet  sich sofort  eine Emulsion,  die raseh krista]li- 
siert. Aus Cyclohexan 2 g (77% d. Th.) hellgelbe S~ulen, Schmp. 990. . 

C16H16N20~. Bet.  N 10,54. Gef. N 10,58. 

9. 3-Methyl- l-phenyl-indol:2-carbonsSure (11) 

0,5 g l 0  werden zusammen  m i t  1 ml  konz. HC1 in Athanol  am Rfickflu~ 
erhi tz t ,  bis die gelbe Fa rbe  der LSsung verbla~t .  D u t c h  Zugabe yon  Wasser  
f~l]t eine farblose Substanz an. Ausb. 0,3 g (62% d. Th.). Aus .~thanol 
Schmp. 195--197 ~ 

C16HlsN202. Ber.  C 76,48, /=[ 5,21, N 5,58. 
Gel. C 76,66, I~I 5,07, N 5,68. 

10. 3-Methyl-l-phenyl:indol-2-carbons(turechlorid (12) 

0,4 g gu t  ge t rocknete  Indolcarbons~ure  11 erhitz~ m a n  ohne L6sungs- 
mi~tel mi t  SOC12, bis die I-IC1- und  SO2-Entwicklung abebbt .  ]:)as fibersehiiss. 
SOC12 wird ver t r ieben  und  der  gelbe 51ige Ri ieks tand  bei 220~ m m  H g  
destil]iert. Ausb.  0,25 g (47% d. Th.). 

C16ttlaC1NO. Ber.  C1 13,15. Gel. C1 13,48. 
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11. 3-Methyl-l-phenyl-indol-2-carbons~tureamid (8) 

a) Die Hydrolyse yon 0,2 g 2 mit  1 ml 3n-HC1 in 10 ml Athanol fflhrt 
nach 4stdg.  Sieden ~ e r  Riickflul] zu farblosem 8; Ausb. 0,19 g (98% 
d. Th. ~. Aus J~thanol Schmp. 222 224 ~ 

C16H14N20. Ber. C 76,78, H 5,63, N 11.19. 
Gef. C 76,66, I-I 5,62, N 11,11. 

IR  Iin KBr) :  3180 3400fcm (--NH~), 1640 cm ( - - C N H 2 ) .  

O 
NMR (in CF3COOH}, ~ in ppm: 2,8 (CH3), 7,1 8,0 (~roma~. H). 

b) 0,2 g 12 reagieren mi~ w&l~r, konz. NH~ im L~berschul~ unter Eis- 
kiihlung direkt zu einem farblosen Produkt,  das aus Athanol gereinigt wird. 
Ausb. 0,15 g (81% d. Th.) 8, Schmp. 222 c. 

Ein Vergleich mit  der unter a) erhaltenen Verbindung zeigt ihre Identit~t.  

12. 3-Methyl-l-phenyl-indol-2-carbonsaure.N-acetyl-amid (9) 

Ein Ansatz yon 0,1 g 8, 10 m] Ac20 und einer Spatelspitze •a-Acetat 
wird 1 Stde. zum Sieden erhitzt. Nach Entfernen des iiberschfiss. Anhydrids 
kristallisier5 der l~fickstand durch Anreiben mit  H20. Aus Athanol/H20 
Schmp. 175 ~ Ausb. 0,08 g (70% d. Th.). 

C18I-I16!~202. Bet. C 73,95, H 5,52, N 9,58. 
Gel. C 74,21, H 5,49, N 9,22. 

I R ( i n K B r ) : 1 7 3 0 u .  1670/cm( C NH C CHs). 
JF II 
O O 


