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bestanden haben muss, wahrend neuere, mit iiberschiissigem Silber- 
oxyd gewonnene Producte Dimetbylthionin darstellen; jedoch kiinnen 
derartige Differenzen nicht verwunderlich erscheinen, da die Intensitlt 
der Oxydation naturgemass auf die Zabl der abgespaltenen Methyl- 
gruppen von Einfluss sein muss und da die Zersetzung der freien 
Ammoniumbase des Metbylenblaus, 

N 

S 
(CHa)aN.CaHa-,Cs Hs:N(CH&OH 

oder nach K e h r m a n n  
N 

zunachst, soweit keine Oxydationswirkung binzutritt (unter vermuth- 
licher Abspaltung von Metbylalkohol) , zum Trimethyltbionin fiihren 
wird, das erst durch starkere Oxydation weiter entmethylirt wird. 

286. W. B om c h e und A. F el  8:  Ueber die Bildung ungesattigter 
Ketolaotone aus a, 1Y-Diacyloarbonsaureestern. 

[Aus dem allgemeinen chemisehen Institot der Universitgt G6ttingen.j 
(Eingegangen am 2. Mai 1906.) 

Vor langerer Zeit bereits hat P a a l  beobachtet, dass P h e n a c y l -  
a c e t e s s i g e s t e r  [I] bei der Behandlung mit alkoholischer Kalilauge 

I. Cs H5. CO . CH2. CH<COa. Co*CHs cz H5 11. C ~ H s . C i C . C H < E ~ ; ~ H 3 ,  

nicht nur verseift wird, sondern eine tiefergebende Veranderung er- 
leidet. E r  wird in das Kaliumsalz einer Saure Cia HloOa iibergefiihrt, 
die ein Molekiil Wasser weniger enthalt als die erwartete Carbon- 
saure des Acetophenons, ClaHlaOd, und deswegen von ihrem Ent- 
decker als aD e h y d r  o a c e  t o p h eno n a c e  t on c a r b o n  s a u r  e 6 bezeich- 
net wurde. lhre Entstehnng kann auf verschiedene Weise erkliirt 
werden. P a a l  nahm an, dass die Wasserabspaltung zwischen dem 
Carbonyl des AcetQphenonreetes und der benachbarten Methylengruppe 
etattgefunden babe, und betrachtete sie demgemllss als ein Derivat des 
Phenylacetylens, als I'hen y l a c  e t y 1 en  a c  e t e s  s i g s a  u r e  [II] '). 

In Gemeinschaft mit S p a n n a g e l  hat nun der Eine von uns ge- 
legentlich anderer vom Pbenacylacetessigester ausgehender Versuohe 

1) Diese Berichte 17, 914 [ 18841; Habilitationsschrift [.Furfuran-, Thio- 
phew und Pyrrol-Synthesen.], Wiirzburg 1890, S. 24. 



1810 

gefunden'), dses die Paal'sche Sffure reap. ihr Natrinmsalz auch ent- 
eteht, wenn man den Ester in  abeolnt-alkobolischer Liisung mit Na- 
triumiithylat erhitzt, also unter Verhiiltnissen, unter denen eine Ver- 
seifnng der Carboxylgruppe, wie sie P a a l  bei eeiner Pormulirung dee 
Reactionsverlaufes vorauwetzt, wenig wahrscbeinlich ist Aucb die von 
uos beobachtete Bildung der Substanz beim Erhitzen des Phenacyl- 
acetessigesters fiir sich und i h r  gauzes chemisches Verhalten schienen 
uns mit der Formel, die P a a l  ibr beilegt, nicht recht iibereinzustimmen. 
Wir haben sie deswegen von neuem eingehend nntersucht und siod 
drbei, auf Grund unserer eigenen Beobachtungen wie auch des friiher 
von Paal gesammelten, experimentellen Materials, zu der Ueberzeu- 
Rung gekommen, dass die Verbindung Cia HleOs nicht die Conetitution 
einer Phenylacetylenacetessigsiinre besitzt, sondern ale ein uogesattigtea 
Ketolacton, als a - A c e t y l - y - p h e n y l - , y - o x y -  A $ -  bn tensau re -  
l a c t o n  [III] zu betrachten ist. Und zwar wurden wir zu dieser Ansicht 

HC-CH. CO . CHs HC-CH. CO . CH3 
VIII. H3C.C CO 

\/ 
0 

gefcbrt einerseibs durch das Verhalten des D i  ace  t y l  b e r n  s t e in sau  r e -  
e s t e r s  [IV] und des Dibenzoy lbe rns t e ins i iu rees t e r s  [Vl] gegen 
alkoholiscbe Kalilauge resp. Natriumatbylat, das viillig P a a l ' s  und 
unseren Beobachtungen am Phenacylacetessigester entepricht - aue 
ersterem entsteht datei durch intramolekulare Alkoholabspaltung 
I so c a r  bo p y r o t r i  t a r  sa u r ee s t e r  [V] a): 

Hs Ca OsC. C- - -- CH .CO. CH3 HS Co 02 C. C-CH.CO.CHs 
H3C.C CO H3C.C CO 9 

\/ \ 

O H  OCaHp: 0 
IV. V. 

aus letzterem ein K e t o l ac  t o n c a r  b o n s l n r  e e s t e r ,  CioHle 0% [VII] '): 

HsC6.C co -.- -~ + H~CB.C,,CO * 
Hs C.C- - CH. CO.CsH6 Hs Ca 0% C. C-CH . CO . CeHs 

0 
VI. VII. 

1 
O H  OCaHt, 

andererseits durch die weitgehende Uebereinstimmung, die die Ver- 
bindung HIJ Os mit dem Isocarbopprotritarsanreester und dem durcb 
Verseifung und Kohlena\Pureabspaltung darans hervorgebenden eben- 

I) Ann d. Chem. 381,305[19041; Spannagel, Dissertation, GZittingen 1903 
a) Knorr, diese Berichte 25, 158 [1889j; 27, 1158 [1894]. 
3 K n o r r ,  Ann. d. Chem. 293, 85 [1896]. 
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falls von Knor r  entdeckten A c e t y l a n g e l i c a l a c t o n  [VIII] l), als 
dessen phenyliitts Analogon sie erscheint, in ihrem gesammten 
Verhalten zeigt. Sie besitzt namlich wie dieses die Eigenschaften 
einer starken eiobaeischen Saure, giebt mit Eisenchloridlasung eine 
blangriine Farbenreaction, reducirt ammoniakaliscbe Silberlijfung kriiftig 
schon bei gewohnlicher Temperatur und wird durch Erwarmen mit 
verdiinnten Mineralsauren leicht in das isomere Furanderivat, die a- 
M e  t h y 1 - a'- p h e n y 1 f u r  a n  -fl- c a r b o n  s i iur  e [IX] umgelagert. 

IX. H5Cg.C C.CH3 XII. H5Cg.c 60 
HC----C. COn H HC-C: C (0. CO. Cs Hs).CH3, 

\/ I/ 

0 0 
In e i n e m  Yunkte allerdings unterscheidet sich, eoweit wir haben fest- 

stellen konnen, unaer Lacton wesentlich von der von K n o r r  untersuchten? 
Methylverbindung: wiihrend K n  or  r das Acetylangelicalacton in zwei 
desmotropisomeren Modificationen, als Enol- nnd als Keto-Form, er- 
halten hat, scheint unser Ketolacton Dur in einer Form bestandig zu 
eein, und zwar, wie wir ans dem Vergleich seiner Eigenschaften mit 
den Angaben Kn or  r's iiber die beiden Acetylangelicalactone ent- 
nehrnen, in der Enolform. Ea wiirde sich also in dieser Beziehung dem 
Isocarbopyrotritareaureester anschliessen , den K n orr bisher ebenfalls 
nur in der Enolform ha t  isoliren k6nnen. 

Es ist vielleicht nicht iiberfliissig, daranf hinzuweiseri, dass fiir 
die Formulirong dieser Enolform zwei verschiedene Mijglichkeiten in 
Frage kommen, eine Formel, bei der sich die Hydroxplgruppe in der 
Seitenkette befindet [XI, nnd eine zweite, nach der das Lacton als ein 

X. HgC6.C CO XI. H3Cg.C C . O H  ' 
0 0 

HC-C: C (OH). CH3 HC-- C.CO.CH9 

\/ \I 

fiacetylirtes a-Oxyfuran [XI] eracheint. Unsere Versuchsergebnisse 
sprechen durchaus zu Guneten der ersteren; irgend eine Thatsache, 
die sich besser mit Hiilfe der Formel XI erklaren liesse, haben wir 
bisher nicht auffinden Irijnnen. Es ist uns weder gelungen, mit Benz- 
aldehyd und Natronlauge ein Condensationsproduct zu erhalten, wie 
es sich aus einer derctrtig constituirten Verbindung ohne Sch wierigkeit 
bilden eollte, noch haben wir in der Substanz, die beim Benzoylirea 
dee Retolactons in  PyridinlBsung entateht, das Vorhandensein eines 
Ketoncarbonyls nachweisen kiinnen. Allerdings reagirt das Benzoat 
rnit Ketonreagentien, z. €3. Phenylhydrazin, aber nur unter Abspaltung 
der Benzoylgruppe; und daraus ergiebt sich, dass es deli Benzoesaure- 

9 Rnorr ,  Ann. d.  Chem. 803, 140. 
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rest nieht a u  das Kernsauerstoffatom, sondern den Sauerstoff der 
Seltenkette gebunden enthiilt [XII]. 

Wenn man die Verbindung Ct2H1003 mit UberachGssigem Hy- 
droxylamin zusammenbringt, entsteht, indem zwei Molekiile davon mit 
einem Molekiil Eetolacton unter Ainstritt von zwei Molekulen Wasser 
reagiren, ein Korper Cia HI2 0 3  N2 mit zugleich sauren und basischen 
Eigenschaften, der bereits von Paal dargeetellt und als P h e n y l -  
acetylenoximidoacetylacethydroxamsaure [XIII] beschrieben 

HsC- - -C C.CH3 
XIII. H,Cs.C C < i z H  

worden ist l). Wir haben bei einer Wiederholung der Paal'schen 
Versuche seine experimentellen Angaben bestatigt gefunden, mochten 
sie aber in Uebereinstimmung mit unseren vorhergehenden theore- 
tischeo Erijrterongen in anderer Weise deuteri. Die Verbindung 
G s H l ~ O ~ N ~  ist unserer Meinung naeh als 7-Methyl-$-phena c y l -  
soxazo lon-Oxim [XIV] zu betrachten, ihre Bilduog aue dem Lacton 

ist in Parallele zu setzen mit der Bildung des Bismethylisoxazolons [Xv] 
am Isocarbopyrotritarsainreester und Hydroxylamin, die von K n orr 
beobachtet worden isc a) : 

C-CH . C(N0H). CH3 .. 
XIV. HgC6.C OC N '-./ 

NOH 0 

H .CO.C€& HBC.C-CH--CH-C.CH~ .. 
C02C2H5 XV. N CO OC h --./ \/ 

H 3 c - E . 1 0  0 0 
Auch mit Anilin lasst sich unser Retolacton, wie wir gelegent- 

lich feststellten, leicht in Reaction bringen. Wir haben aber das dabei 
resultirende Product vorlaufig nicht eingebender unteruucht. Es bildet 
sich nach der Gleichung 

und besitzt moglicherweise die Constitution eines g -  Acetyl-A', tr-di- 
ph en y 1 -a- p y r  r o 1 on - A n i 1s [ XVI]. 

XVI. H5Cs.C 00 XVII. H3C.C CO 

C12H10 0 3  + 4 CsHs. NH2 = c2.1 H,o ON2 + 2 HsO 

HC- C:C(NH.CsHs).CHz HC-CH .CO.CHs 

.../ 
N . CsH5 OH 6C2Hs 

Auf dieselbe Weise, wie aus dern Phenacylaceteasigeeter, C11HlaO4, 
durch Alkoholabspaltung das Lacton C12Hlo 0 8  erhaiten wird , aollte 
sich aus dem Ace tony lace te s s iges t e r ,  CsHtdO4 [XVII], das Knorr-  
whe Acetylangelicalacton darstellen lassen. Unsere zu diesem Zweck 
nuteraommenen Versuche blieben jedoch bisher ohne den gewiinschten 

I) Diese Berichte 17, 2761 fl8S4-J; Habilitationsechrift S. 27. 
*) Diese Berichte 22, 162 [lFS9]. 
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die zuerst von P &a1 dargestellte a- Me t h y  I- d - p  henyl forsn-9 - c a r  bon  - 
sPure [IX] als kryetallinischen Niederschlag. Nach dem Umkrystallisiren 
aus Benzol-Ligroin bildete sie weisse, glhzende NBdelchen vom Schmp. 181O. 

0.1654 g Sbst.: 0.4325 g COI, 0.0761 g H20. 
C1sH1003. Ber. C 71.25, H 4.95. 

Gef. )> 71.32, 5.16. 
Bei einem zweiten Versoch wurden 2.5 g Phenacylacetessigester zunticbst 

eine Stunde lang auf 2000 erhitzt, danach hei 15 mm Druck abdestillirt. Es 
resultirten 1.5 g Destillat, die, wie oben weiter verarbeitet, 0.15 g Lacton und 
1.5 g Methylphenylfurancarbons$oreathylester ergaben. 

Die Lactonbildung erfolgt also beim Erbitzen des Pbenacylacet- 
essigesters, anders wie beim DiacetbernsteinsiiureesterI),  nur in 
untergeordnetem Maasse, die Hauptmerrge des Esters spaltet Wasser 
a b  und geht in das Furanderivat iiber. 

E i g e n  s c h a  f t  e n  u n d  V e r h  a l t  e n  p). 

Uas Eetolacton, C12HlJ03, wird leicht von Alkobol, Aether, Benzol 
nnd Chloroform aufgenommen, schwer roil  Petrolather und Scbwefel- 
koblenetoff, garnicht von Wasser. Umkrystallisiit wird es am besten 
ans einer Mischung von Benzol und Petrolather; es scheidet sicb 
daraus in fast farblosen, bei 112-113O schmelzenden Prismen ab. 
Aus rerdiinntem Alkobol wird es in wasserbaltigen Nadelu vom 
Schmp. 120° erhalten, die beim Aufbewahren im Vacunmexsiccator 
allmShlich in die wasserfreie Form iibergehen. Pnter  stark vermin- 
dertem Druck liisst es sich unzersetzt destilliren, das  Destillat erstar rt 
eofort wieder krystallinisch und scbmilzt bei 112.5O. 

Beim Aufbewabren in verscblosseneu Gefassen zersetet es  sich, 
namentlich wenn es nicbt sorgfaltig gereinigt ist, in geringerem Maagse 
auch bei wiederholtem Umkrystallisiren aus Alkohol, indem es in eiue 
barzige, branne, nach Essigsaure riecbende Masse iibergebt. 

Durch Erhitzen mit absolutem Alkobol i m  Einschmelzrohr wird 
es wieder i n  P h e n  a c  y 1 a c e  t e s e i g  s a u r  e a t  b y 1 e e t e r  z u r iic k v e r- 
w a n d e l t :  

1 g Cacton wurde niit 5 ccm Alkahol-zwei Stunden auf 200° cr- 
hitzt. Es entstand eine rotbbrautie Losung, die beim Eindunsten ein 
duokelgefiirbtes Oel hinterlieas. Dieses wurde mit verdiinntem Alho- 
bol anfgenommen, und zum Naebweis des riickgebildeten Phenacyl- 
aceteesigesters Semicarbazidcblorbydrat (0.6 g) uud Natriumacetat- 
lijsung binzugefiigt. Nach knrzer Zeit begann die Abscbei dung feiner, 
farbloser Nadelchen (Ausbeute circa 1 g), die nach dem Umkrystalli- 
siren aus heissem Alkobol bei 254.5O scbmolzen und in jeder Bezie- 
hung rnit dem von B o r s c h e  und S p a n n a g e l  erhaltenen Conden- 

- 

9 I h o r r ,  Ann. d. Chem. 303, 135 [1898]. 
’) cf. dam auch P a a l ,  diese Berichta 17, 914, 2762 [lSSl]. Habilitr- 

tionsschrift S. 24-29. 
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sationsproduct aus Phenacylacetessigester und Semicarbazid I) iiber- 
einstimmten. Das charakteristische Semicarbazon des Lactons lies% 
sich daneben nicht auffinden, es war also bei der Reaction nichts 
davon unverandert geblieben. 

Ammoniakalische Silberlosung wird durch das Lacton schon bei 
gewohnlicher Temperatur momentan reducirt. Mit einer alkoholischeu 
Liisung von. Eisenchlorid giebt es zuerst eine tiefgriine Farbung, d i e  
aber beim Stehen bald in Roth iibergeht. 

D a s  Lacton CI2H1003 hat ferner stark saure Eigenschaften. I<+ 
rotbet in verdiinnt alkoholischer Losung Lackmus, und lost sich nicht 
nur in Aetzalkalien und in wassrigem Ammoaiak, sondern auch i I r  
Alkalicarbonaten. Aus seinen alkalischen Lijsungen wird es durcl, 
Einleiten von Kohlensiiure nur zum Theil ausgefiillt. Einen Ueber- 
gang in die Ketoform, wie ihn K n o r r  unter diesen Urnstanden bei 
der Enolform des Acetylangelicalactons beobachtete 2),  haben wir da- 
durch nicht erreichen konnen : 

5 g reines Natriumsalz des Lactons wnrden in 500 ccrn Wasser  
gelost, filtrirt und ein kraftiger Kohlensaurestrom eingeleitet. Ea 
schied sich allmahlich ein gelblichweisser, krystallinischer Niederschlag 
ab; als nach einigen Stunden seine Menge nicht mehr zunahm, wurde 
er abfiltrirt; es waren 1.2 g, die sich durch ihren Schmp. (1130)  und 
sonstige Eigeoschaften als unveranderte Enolform des Lactons er- 
wiesen. Aus dem Filtrat davon wurde durch verdiinrite Salpetersaure der  
Rest des Lactons, ebenfalls in der Eoolform, gefallt. 

Dnrch halbstiindiges Kochen mit 2-procentiger Natronlauge wird 
das  Lacton nicht verandert. Seine Alkalisalze sind der Former 

H 9 0 3  Me entsprechend zusammengesetzt (Paal), werden also in 
normaler Weise durch Ersatz des sauren Wasserstoffatoms und nicht 
unter Sprengung des Lactonringes gebildet. 

Beim Erwarmen mit verdunnter Salzsaure wird das Lacton rasch 
in MethylphenylfurancarboosBure umgelagert, die durch Kohlensaureab- 
spaltung z. Th. weiter in Methylphenylfuran iibergeht [Paa l ] .  Es addirt 
in Eisessigliisung zwei Atome Brom ( P a a l  ). Mit Phenylisocyanat 
konnte es  weder durch mehrtagiges Stehen bei Zimmertemperatur, noch 
durch mehrstiindiges Erhitzen auf looo in Reaction gebracht werden. 
Ebenso wenig gelang uns, wie bereits in der Einleitung erwiihnt wurde, 
es  mit Benzaldehyd zu einer Benzylidenverbindung zu condensiren: 

2 g Lacton wurden in 200 ccm I-procentiger Kalilauge gelost, 2 g 
Benzaldehyd und Alkohol zugesetzt , bis eine homogene Liisung ent- 
standen war, und 5 Tage sich selbst iiberlassen. Dann wurden die 
neutralen Producte mit Aether extrahirt und angesauert und dabei da$ 
Lacton quantitativ und uuverandert zuriick erhalten. 

'1 Ann. d. Chem. 331, 312 [1904!. *) Ann. d. Chem. 308, 134 [1S89). 
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L a c t o n  ClaHloOJ u n d  B e n z o y l c h l o r i d :  0 - R e n z o a t  d e s  

4 g Lacton wurden in 40 g Pyridin geliist nnd unter Kiihlung 
und Umschiitteln 2.8 g Benzoylcblorid dazu getropft. Die Mischung 
blieb einige Stunden sich selbst iiberlassen. Dann wnrde in einen 
Ueberschuss eiskalter, verdiinnter Scbwefelsaure eingetragen, abgesaugt, 
mit Wasser und Natriumcarbonatliisung ausgewaschen und aus Alko- 
hol umkrystallisirt. Das Benzoat schied sich daraus in langen, sei- 
denglanzenden Nadeln von rosenrotber Farbe ab, die anch durch an- 
haltendes Erwarmen mit Thierkohle uicht farblos erhalten werden 
konnten und bei 160-161 O schmolzen. 

L a c t o n s  [XII]. 

0.1331 g Sbst.: 0.3630 g COs, 0.0575 g HaO. 
ClgHtkO*. Ber. C 74.48, H 4.61. 

tief. * 74.38, )) 4.83. 
Urn die Stellung der Benzoylgruppe nachzuweisen, erwarmten wir  

1 g des Benzoats, in der eben binreichenden Menge Alkohol geliist, 
rnit 0.4 g Phenylhydrazin eine halbe Stunde auf dem Wasserbad. 
Beim Verdunsten des Alkohols schiedeo sich goldgelbe Niidelchen ab, 
die sich nach dem Umkrystallisiren rnit dern weiter unten beschriebe- 
nen P h e n y l h y d r a z o n  d e s  L a c t o n s  identisch erwiesen. 

0.1523 g Sbst.: 12.45 ccm N (124 748.5 mm). 
ClsHlsO:,Na. Ber. N 9.59. Gef. N 9.56. 

Die Condensation war also unter Abspaltung der Benzoylgruppe 
erfolgt, die demnach rnit dem eliminirten Sauerstoffatom verbunden war. 

E i n w i r k u n g  v o n  P h e n y l h y d r a z i n  a u f  d a s  L a c t o n ,  ClaHloOs'). 
Wenn man das Lacton in alkoholischer Liisung mit Pbenylbydrazin 

eusammenbringt, acbeiden sich zunacbst fast farbiose, schwer lasliche 
Krystalle ab. Sie sind ibrem Stickstoffgehalt nach als P h e n y l  h y d r a -  
z i n s a l z  d e s  L a c t o n s  aufzufassen. 

1 g Lacton wurde in 10 ccrn Alkohol gel& und 1 g Phenylhydrazin hinzu- 
gefiigt. Nach einer Stunde wurden die gebildeten Krystalle abfiltrirt, mit etwas 
Aether gewaschen, und, da eie sich aus Alkohol nur in kleinen Mengen unzer- 
eetzt umkrystallisiren liessen, sogleich analysirt. Sie schmolzen bei 110-1 1 1  9 

0.1786 K Sbst.: 14.2 ccrn N (16", 753 mm). 

Wird dieses primare Product mit etwas Alkohol iibergossen und 
suf dem Wasserbade erwiirmt, bis es vBllig in Liisung gegangen ist, 
so krystallisirt beim Erkalten der Fliissigkeit ein neuer Kiirper Bus, 
das durch Wasserabspaltung entstandene normale M o n o  p h e n y  1-  
h y d r a z o n ,  C1aHlo02:N.NH.CeHb. Es lasst sich bei einiger Vor- 
sicht unzersetzt au8 Methylalkohol umkrystallisiren und bildet dann 
goldgelbe Niidelchen vom Schmp. 168O. 

ClsHleOsN~. Ber. N 9.03. Gef. N 9.18. 

1) S p a n n a g e l ,  Dissertation S. 37 (GBttingen 1903); cf. P a a l ,  diese 
Berichte 17, 2762 [1884], Habilitationsschrift S. 28 [1890]. 
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0.1256 g Sbst.: 0.3410 g 
N (220, 748 mm). 

CisH16Oa Na. 

COI, 0.0616 g HaO. - 0.1 178 g Sbst.: 10.5 ~ ~ l l  

Ber. C 73.97, H 5.47, N 9.58. 
Gef. s 74.04, 5.48, n 9.81. 

Auoh dtrs Phenylhydrazon , C ~ R  Ht6 0, Na, , ist eine ziemlicli ver- 
iinderliche Suttstanz. Bei langerern Stehen in alkoholicher Liisang, 
schneller noch beirn Erwarmeii derselben, verwandelt es sich vollstan- 
dig in einen rothen KBiper, der bei 233-238O schmiltt, aber nicht 
lrei von harzigen Beiniengungen erhalten werden konnte und darum 
nictrt iiiiher untersucht wurde. 

Semi  car  ba  z on d es  L a c  t o n s ,  Cia BloOs: N. NH.C 0. NHa. 
4 g Lacton wurden in kaltem Alkohol gel6st und mit der berechoeten 

Menge Semicarbazidchlorhydra~ (2.3 g) und Natriumecetat (2.5 g) in wassriger 
L6sung versetzt. Das Condensationsproduct fie1 nach und nach in schwefel- 
gelben, krystallinischen Flocken am. Es ist unl6slich i n  Wasser und den 
meisten organischen LBsungsmitteln , schwer l6slich in Alkohol. Nach zwei- 
nialigem Umkrystallisiren daraus schmolz es bei 264O unter Zersetzung. 

0.1372 g Sbst.: 0.3006 g COs, 0.0617 g Hs0. 
4 3 8 1 3 0 3 N 3 .  Ber. C 60.18, H 5.05. 

Gef. n 59.75, )) 5.03. 

y -  M e t h y  1- p-p h e n a c y  l i  so x a z  o 1 on- Oxi  m , Cia Hls 03 N2 [XIV]. 
Die Darstellang dieser Verbindung erfolgte im Anschluss an die 

Vorscbrift von P a a l l ) .  Wir erhielten sie seinen Angaben gemiies aus 
Alkohol in  schwach gelblichen, gliinzenden Blattchen. Sie schmolzen 
tinter starker Gasentwickelung urn 170°, nachdem schon von 150° an 
eine langsame Zeraetzung begonnen hatte. 

N (13", 747 mm). 
0.1193 g Sbst.: 0.2724 g Con, 0.0589 g HaO. - 0.1387 g Sbst : 14.3 ccm 

C ~ ~ I I I ~ O ~ N ~ .  Ber. C 62.02, H 5.21, N 12.09. 
Gef. * F3.27, n 5.23, )) 11.98. 

p'- A c e t y l -  N,a-di p h e n y l - a - p y r r o l o n - A n  i I ,  C21 H2oO Na [XVI] ". 
1 g Lacton w i d  mit 5 corn Anilin 10 Minuten zum Sieden erhitzt. 

Wird die Fliiseigkeit dann i n  verdiinnte Eseigsiiure eingegoesen, so 
scheidet sich ein dunkelgefiirbter Niederschlag a b ,  der aus Methyl- 
nlkohol in gliinzenden, griinlich-gelben Nadeln und Prismen vom 
Schmp. 11 l o  krystallieirt. 

0.1692 g Shst.: 0.5078 g COa, 0.0870 g H10. -- 0.1258 g Sbst.: 9.5 ccm 
N (190, 742mm). 

G ~ H - Z ~ O N ~ .  Ber. C 81.81, H 5.68, N 7.95. 
Gef. )) 81.85, * 5.75, * 8.29. 

1) Diem Berichte 17, 2761 [1884]. a) cf. S p a n n a g e l ,  Dissert.. S. 39. 
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