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In die Untersuchungen tber Tosylureidoketone und -alko-
hole der Campherreihe®! wurden auch hoéhere und niedere
Homologe einbezogen. Die Herstellung des 1-Tosylureido-7,7-
dimethylnorcamphers durch Addition von Tosylamid-Na an den
1-Isocyanato-7,7-dimethylnorcampher? wird beschrieben.

Arylsulfonylureido and Arylsulfonylamido Derivatives of
Hydroxy- and Oxocycloalkanes as Potential Antidiabetics, VII:
1-Tosylureido-7,7-dimethylnorcamphor

Higher and lower homologues have been included into a
study of camphor tosylureidoketones and -alcohols described
earlier!. In the present communication, the preparation of
1-tosylureido-7,7-dimethylnorcamphor by addition of sodium
tosylamide to 1-isocyanato-7,7-dimethylnorcamphor is de-
scribed.

Aus 100 g Reychlerscher Saure* wurden durch Oxydation des Sulfo-
chlorides mit KMnO, in NasCOs-alkalischer Losung in Anlehnung an die
Vorschrift von Bartlett und Knox? fiir die Oxydation der di-Verbindung
15 g rechtsdrehende Ketopinsdure [Schmp. 274°, [a]® = + 28° (c = 5,
Benzol)|* gewonnen. Der bereits von Ishidate® beschriebene 1-Isocyanato-
7,7-dimethylnorcampher wurde auf dem von diesen Autoren angege-
benen Wege durch Curtiusabbau der Ketopinsiure hergestellt. Da

* d.h. p-Campher-10-sulfonsiure (I).
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genauere Angaben fehlen und einige Abweichungen in den physikali-
schen Daten gefunden wurden, seien umnsere experimentellen Einzel-
heiten kurz wiedergegeben :

15 g Ketopinsdure wurden in 30 ml SOCl; 2 Stdn. am Wasserbad unter
Feuchtigkeitsausschluf erhitzt. Der kristalline Vakuum-eindampfrickstand
(16 g) wurde in 12 ml DM F gelést und unter duBBerer Eiskithlung innerhalb
von 20 Min. in eine gerithrte Losung von 12 g NaN3z in 25 ml Wasser und
12 ml DM F eingetragen. Nach Zugabe von weiteren 5 ml DMF wurde noch
2 Stdn. bei 0° gertihrt. SchlieBlich wurden 150 ml eiskaltes Wasser langsam
eingerithrt, das Kristallisat abfiltriert, mit Wasser gewaschen und ge-
trocknet (14,3 g, Schmp. 75° u. Zers.). Das Sdureazid wurde in 50 ml Toluol
langsam erhitzt, bis bei etwa 80° heftige Gasentwicklung zu beobachten war.
Durch duBere Kithlung wurde die stirmische Reaktion gebremst. SchlieBlich
wurde noch 20 Min. am Olbad (120°) erhitzt. Das Toluol wurde im Vak. ent-
fernt und der Rickstand aus Petrolather kristallisiert: 11,6 g IT, Schmp.
107—108° (Lit. 105°); (@)3? = —41° (¢ = 5, Ather) (Lit.? [a] = — 24°%;
EOH).

10,5 g Isocyanat wurden innerhalb 15 Min. unter Riithren zur Suspension
von 13,5 g Tosylamid-Na (209 Uberschu8}) in 50 ml DM F bei Raumtemp.
geflugt, wobei geringe Erwarmung beobachtet wurde. Es wurde noch 1 Stde.
bei Raumtemp. geriithrt. Schlieflich wurde mit 400 ml Eiswasser verdinnt
und mit eiskalter verd. HCI langsam unter Rithren gefdllt. Das Kristallisat
wurde abfiltriert, mit Wasser gewaschen und aus Aceton—Wasser wm-
kristallisiert: 17 g Nadeln, nach Umbkristallisation aus verd. Alkohol 14 g.

Zur Analyse wurde IIT aus verd. Alkohol umkristallisiert (Schimp. 166 bis
167°), [2]30 = 4 47,5° (¢ = 8, Aceton).

C17H22N2048. Ber. C 58,25, H 6,33, N 7,99, 8 9,15.
Gef. C 58,50, H 6,46, N 8,05, S 9,28.
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