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675. Carl Biilow und Karl Haas: Synthetische Versuche 
zur Darstellung von Derivaten des heterokondensierten, 

heterocyclischen 1.3-Triazo-7.0-pyrimidins. 
[Mitteilung BUS den1 Chemischen Laboratorium der Universitkt ‘1tibingen.l 

(Eingegangen am 18. November 1909.j 

Vor Kurzem zeigte B i i l o w ,  daB S - 1 - A m i d o - 3 . 4 - t r i a z o l  sich 
mit 1.3 - D i k e  t o n  e n  und K e  t o c a  r bo  n s i  u r e n  zii 4.6-su  b s  t i -  
t u i e r t e n  d e s 2.3 -T  r i  a z o-  7.0”- p y r i d  az i n s ]) 
zusammenlegen 1aBt. Da ib diesem Fslle das reaktionsfahige Amid 
an einem der Stickstoffatome und der labile Wasserstoff :im benach- 
barten Kohlenstoff des heterocyclischen Binges hangt, so muate sicli 
die Prage aufvrerfen, ob auch das stellungsisomere C-A mid o -  1.3.4- 
t r i a z o l  ‘) im gleichen Sinne reagiert, wennschon die wesentlichen Yer- 
hgltuisse umgekehrt liegen: in ihm ist die basische Gruppe an Kohlen- 
stoff und dns lockere Wasserstoffatom an Stickstoff gebunden. 

Es hat sich nun gezeigt, daIJ die Icondensation dieser Verbindung 
mit 1.3-Diketonen der 2.3-Triazo-7.O”-pyridazinbildung entsprechend 
verliuft. Dabei entstehen, unter Austritt von zwei Molekiilen Wasser, 
Derivate des 1 . 3 - T r i  azo-7 .0’ -pyr imidi  n s der allgemeinen Gleichriiig 

A t~ k om m l  i ng e n  

N N  0 
R.  c: H?K N R.  CR\ C”‘-CH 

A;! I \C”‘CH i i 11 

‘C.0H HN- - N  C 
R‘.C + I II = R’.CN,,N. - - N  +?kT,O 

R” R 
gerniil.3. 

Im neuen , h e  t e  r o k o ~1 d e n  s i  e r t e n ,  h e  t e r o  c y  cl i s c  h e n 1.) o 1) - 
p e l k  e r n  (( sind der heterocyclische, sechsgliedrige Pyrimidin- und 
der heterocyclische 1.3.4-Triazolfcinfring wiederum so mit einander 
verschmolzen, daB beide genieinmm haben zwei vicinale, unter sich 
einfach gebundene Atome yon Kohlenstoff und Stickstoff. Das dem 
letzteren benachharte N-Atom gehort hier den1 Triazolring au, w8h- 
rend es bei den 2.3-Triazo-7.OfJ-pyridazinen im gr6Beren Kern sitzt. 
Diese Atomverschiebung hat eine \v e s  e n t l  i c h e Anderung der a 11- 
g e n i e i n  e n  c h e m i s c h e n  Eigenschaften - soweit wir his jetzt beur- 

I) C. Biilom, diese Berichte 42, 2208 [1909]. 
a) T h i e l e  und Manchot ,  Ann. (1. Chem. 303, 45 [lSSSJ. 
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teilen konnen - nicht zur Folge gehabt. Aiiffallend aber ist, daB 
sich die Alphylabkiimnilinge 

N N  ” 
CHs . C”7‘Ck Y\irCH CH3. C”“-C”\CII 

I : ’  und 11. I 1 1 1 ,  
‘ I  

I. 
HC5&+4,N0--- 3N 

c . C I t  
CHB . C--,/N --- N 

C . CH3 
Verhjiltnis zu den gleichartigen Verbindungen der k e r n i s o m e r e n  

3 3-Triazo-7.0”-pyrimidine, mit auffallender Leichtigkeit, zerstoBenern 
Zucker ahnlich, in k a l t e  m Wasser losen. 

4 . 6 - D i m e t h y l - ( I )  u n d  4 . 5 . 6 - T r i m e t h y l - 1 . 3  - t r i a z o - 7 . 0 ’  
p y r i  m i d i  n werden durch Verkuppelung von . C - 5 - A n i i d o  - 1.3.4- 
t r i az  ol  rnit A c e t y 1 a c e t o n b e z w. M e t h y 1 - a c e  t y 1 a c e  t o n  gewonnen. 
Sie stehen verwandtschaftlich den 1.3.3 - T e  t r a z o  t o  -7.O’-pyrim i- 
d i n e n  R i i l o w s  ’) nahe, yon dehen sie sich strukturell nu r  dadurch 
unterscheiden, dalJ die 3-Methingruppe durch . N: ersetzt ist; sie verbinden 
sich mit Salpetersaure z u  Huflervt leicht dissoziierenden, sslziihnlichen 
Korpern und geben mit hletallsalzen fester verkittete -4dditionsprodukte. 

Steht in Gleichung A an Stelle von R” ein IIydroxyl, d. h. kon- 
densiert man das C-Amin mit A c e t e s s i g e s t e r ,  seinen Homologen 
und monomethylensubstituierten Derivaten, so resultieren 6 -  u n d  5 . 6 -  
A b k B n i m l i n g e  der l . 3 - T r i a z o - 7 . 0 ’ - p y r i r n i d i n - 4 - h y d r o s y -  
s s u r e n .  Die e i n e  Hydrosyigruppe verleiht dem sonst indifferenten 
IComplexen so stark s a u r e n  Charakter, dali sie rnit den Alkalien 
n e i i t r a l  r e a g i e r e n d e  Salze liefern. Sie lassen sich leicht iind rnit 
aller Scharfe titrieren. 

I)er 1’:rs:tt.z der 4-Alkylgriippe durch OH- verschiebt die physi- 
kalischen Eigenschaften. Die Schmelzpuukte der SHuren liegen iim 
iiber 100° hoher, ihre Bestiindigkeit gegeii Teniperaturerhiihu~ig ist 
geringer und  die Loslichkeit ganz allgernein stark herabgedriickt. 

Zur  weiteren Charakterisierung des C‘-5 - A  m i d o  - 1.3 .4-  t r i  az  01s 
liabeu wir versucht, es mit D i a c e t  he  r n s t e i n  sii it r e e s  t e r  zusammen- 
zulegen. Wir gelangten auf diesem Wege zi t  einem weiteren R e p & -  
sentanten der ) ) c a r b a z i d i p h e n y l o i d e n ( (  ‘) Korper, dem’ C-1 -N-1- 
[2.4.3-1’ri az 01- [2’.5’- d i m e  t h y l p  y r r o l -  3’.4‘- d icn  r bon s a i l  r e e s  t er]: 

CH3 
IIC-N c= c. coo C * I t  

K-N C=C.COOC21& 
II >c--N< I 7 

CH, 
der yon IIIIS noch weiter untersncht werden soll. 

I )  C .  Biilow, diese Berichte 42, 4429 [1909]. 
*) C. Biilon-, diese Berichte 42, 2490 [1909]; ve~gl .  nazidiphenyloide 

Bindung<(. 
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Benie rkenswe r t 
(,‘-A n i  i d o - t r i a  z ol 
Sterische Einflusse 

ist ferner, daf3 es uns bib jetzt 
niit D i ni e t h p 1 - :ice t e s s i  g eb t e  r z u  
driiclteu die Re:iktioiisfaIiigkeit der 

nicht gelang, 
kondensieren. 
ben ach b nr te I I  

Keto- und Carbathoxylgrnppe auf cin llininiiini lieral). 

E x  peririr e n  t e l l e  r ‘1 e il. 

4. (i - I> i ni e t h y 1 - 1 . 3  - t r i a z o - 7.0’- p y r i n i  i d i n .  
Man lijst 1 .G g C-Aniidotrinzol untl 2 g Acetylaceton in 15 ccni 

absoluteni AIBohol, fiigt einige Tropfen Piperidiu hinzu  und kocht 
das Ganze 15 Stmden lang am RiickflulJkuhler. Danu verdampft 
nian (Ins L6sringsniitttel auf deni Wnsserbzde, lafit krystallisieren untl 

trocknet den feiichten Kuchen nuf  Tontellern. Kohausbeute 2.8 g. 
Krystallisiert nian die Verbindung iuers t  aus eineni Gemenge yon je 
8 ccm Renzol und Ligroin mit etwns Tierkohle, daun noclinials nus 
20 ccin derselben Mischung uni, so erh5lt nixn feine, weifie Niitlel- 
chen, die bei 133O schmelzen. Erhitzt ni:iii sie vorsichtig weiter, so 
verfliichtigt sich das (jl fnst vollig iinzersetzt. Das wasserhelle DP- 
stillat erstarrt alsbald kr~stalliniscb. 

4 .6-Dim e t h  y l -  1. S - t r iazo-7.0’-  p p  r i  iiiidi n ist in kaltem Wasser 
aullerordentlich leiclit liislich. ISs lost sich ferner gut in &%thyl- rind 
Mzthylalkohol, in Aceton, Henzol, Chloroform und Essigester, scliwie- 
riger i n  ,4ther rind nur  selir wenig i i i  sietleridern Ligroiiir] Konzen- 
trierte Salpetersaurz iiiniiiit das Pyriinidin in der  Kiilte spielend 1e.icht 
auf: erst beini liochen wird die Subsmiz oxydiert. Versetzt mau 
solch eine kalte konzentrierte Losu3g niit vie1 .<ther, so scheidet. skli  
ein zersetzliches Salpetersaure-Additioiis~~rodukt nus. 

0.1?93 g Sbst.: 0.2682 g COZ, 0.0620 0” H?O. 

C T H ~ S , .  Ucr. C 56.75, H 5.40. 
Gcf. x 56.60. x 5.36. 

Wird die Itonzeritrierte, w5firige I&iiiig deb ‘J’riazo-i~~rinii(liii- 
derivates ndt eineni 6berscliul3 voii 10-proxentigem S i l b e r n i t r a t  ver- 
setzt, so krystallisiert im Imife yon 12 Stiinden das Atlditiolisprodulit 
CrHJN,, AgN03 i n  glnshelleii., dickrn, krirzen Sadeln Iieraus. Sie 
wiirden auf der Nutsche niit \Yau.;rr ~ew:iscIien. Ilie l7erI~iridiing 
scheint uicht besonders stabil z u  win, cla (lie Silberbestininiuii~ aii 

Genauigkeit z u  wunschen iibrig IiiBt. 

0.102 g Sbd. wardeli (Iiircii Gliiheil zerstiirt: ( I c i i  Ilii,.kstniitl liist IIILIII 

in Sall&crsiiire, gibt einigr: ‘ T r o l h t  Snlzsiiire hiiizu, raiiclit al? und gliilit 
schwach. AgCI: 0.0486 g. 

C T H ~ S , ,  :\g“U,. Ber. A% 34.1). Gef. -1g 35.5. 



4.5.6 - 1' ri ni e t h y 1 - 1.3 - t r i n z o - 7.0'- p y r i  n i  i d i  11. 

0.16 g C - A n i i d o t r i a z o l  und 0.23 g . \ l e t h y l - a c e t v l : t c e t o n  
wurden in 3 ccni nbsolutern Alkohol gelost rind nach Zugabe voii 
eiuem Tropfen Piperidin acht Stunden ani RiickfluBktihler zuni Sieden 
erhitzt. Daii n datiipft niau die Reaktionsfliissigkeit auf deni Wasser- 
bade zur Trockne ein. Riickstand: 3.4 g eirier braunen, nadelig-kry- 
stalliuischen hlasse. Man lcocht sie zuniichst niit einem Gemisch von 
20 ccm Ligroin uud 8 ccni Benzol aus, wobei Schmieren ungelijst 
zuriickbleibzn. Aus dem Piltrat fillt man den geliisten Anteil drircli 
Ligroinzusatz ails und saugt den Xiederschlag :tb. E r  wird getrocknet, 
i n  wenig Chloroform nufgenomnien iind das Pyrimidin abermals iiiit 
sovie! Ligroin \rersetzt, his die Fliissigkeit stark niilchig getriibt er- 
scheint. Dann beginnt die Abscheidung feiner, weifier, zir Biischeln 
vereinigter Xadeln. Sie sind analysenrein und schmelzeu bei 135- 13;'. 
IIoher erhitzt, verfliichtigeu sie sich unzersetzt nur bei vorsichtigeiii 
Operieren. 
- 4.5.6 - ' l r i i t i e t h y l - l . 3  - t r i : t zo-T.W-l ) ) . r i i t i i t l i i i  ist fast ge- 
schinacklos; es lijst sich auflerordentlich leicht i n  kaltem Wasser, iu 
Aceton, Alkohol, hssigester rind Eisessiy, feriier iu d r r  Kalte sehr 
reichlich i n  Benzol, Chloroform und Tolriol, nicht i i i  kaltem i t h e r  
u n t l  in nieilrig siedenderii Ligroin. 

0.1222 g Sbst.: 0.2660 CO,, 0.0000') 6 H?O. 
C'sHloN,. Ber. C 59.25, H 6.00. 

GeE. D 59.37, * 6.18. 

4 - B l  e t h y 1 - 6 - p h e i i  y 1 - 1.3 - t r i :I z o - 7 .O' - p y r i m i d i 11. 
Uie liondensntion des unsyinnietrischen R e n z o  y 1- a c e t o n  s itiit 

C ' - A r n i d o - t r i a z o l  vollzieht sich urir sehr langsnni undunvollkommeu in 
alkoholischer, besser in eisessigsarrrer Losung; iidesseii :iuclt liier 
unter Rildnng schniieriger Ne1,enprodukte. 

0.84 g C-Ainido-1  r i a z o l  und 1.62 g Benaoyl- ; tceton wuideu iu  10 ccm 
Eisezsig gcliist uncl 13 Stiiiidcu ani I~iicltfluBkiililer gekoclit. Da sich beiiii 
Erkalten kainc Substanz ausschietl, wurdeu G ccm Wassw Iiinzngegeben. 
Kacl: einigen Stuntlcn filtriert man die braune Ylussigkeit, kocht sic iiiif Tier- 
kolrle, versetzt al)ermals in der ICiltc mit IVasser bis z i w  Trtbnng, filtricrt 
wieder naclc mehrcrcri Stundcn Vcrunreinigungen ab, erlritzt nriii zunl Sietlen 
und verdiimt mit 5ovic.l IwiL\em \Vasscr, da5 das Gesamtvoluinen 100 wni 
betrigt. Bcim Erkalten setzt s ich  zucrst iiocli braunlich gef*irl.bte Substanz 
ab, solJaltl dann dic erstcii langeii Natlclu rrschcinen, outscht niiin sclinell :rli 
und stellt tias erw8riiite hellgellie I:iItrat z.ur.'Kr!.JtalIisation. Man erllilt . i l l  

0.7 g Enst ieiner Substanz, (lie man zuerst aus eincm Gemiscli \on 10 C C I I I  

1) %alileir giiigen \erloi.cn. 
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Benzol m i t  10 c c m  Ligroin, dann nochmals BUS der Halfte des Liisnngsniittels, 
unter  Beigabe voii wenig Tierkohle, umkrystnllisiert. 

Das rein weiBe Praparat schmilzt bei 134O, beginnt aber schon 
etwas friiher z u  sintern und verfliichtigt sich bei hoherer Temperatur, 
selbst beim schnellen Erhitzen nnzersetzt. 

4 - P  h e n  y l -  6 -  m e t h y l -  1 .3- t r i  a z  o-  7.0’-py r i m  id  i n  ist geschmack- 
los, s e h r  schwer loslich in kaltem Wasser, Atber und Ligroin, leicht 
Ioslich in Aceton, Alkohol, Benzol, Chloroform, Eisessig uncl Toluol 
und etwas weniger gut i n  Essigester, so daD man es aus letzterem, 
wenn a i d  mit groljen Verlusten, umkrystallisieren kann. 

0.1183 g Sbst.: 0.2980g CO?, 0.0529 g HoO. 
ClzHloN4. Ber. C 68.57, H 4.76. 

Gef. )) 68.70, )) 5.00. 

He t e r o c  y c l  i s c  h e ,  h e  t e r o  k o n d e n  s i  e r t e H y d r o  s y 1 s ii 11 r e  n. 

a )  6 - Met  h y 1- 1.3 - t r i a z  o - 7.0’- p y r i m  i d  i n - 4-  h y d r o s  y 1 sa LI r e. 
Erhitzt man 1.3 g A c e t e s s i g e s t e r  und 0.8 g C - A m i d o - t r i a z o l  

mit 4 ccni Eisessig am RiickfluBkiihler zurn Sieden, so fiirbt sich die 
Fliissigkeit nach kurzer Zeit tiefrot, und bald nachher beginnt die Ab- 
scheidung des krystallinischen Rondensationsproduktes. Nach zwei 
Stunden wird es abgenutscht und zweimal mit je einem ccm Eisessig 
nacbgewaschen. Die erste Mutterlauge kocht man nochmals G Stunden 
riickfliefiend. Beim Erkalten ltonimt eine weitere kleine Menge der  
Hydrosylsaure heraus. Rohaiisbeute: 1.1 g. Zur volligen Reinigiing 
krystallisiert man das Praparnt atis 70 ccni Alliohol, unter Zusatz 
ron  etwas Tierkoble, urn:  0.85 g. Alan erhilt so scbwere, farblose, 
gliinzende Nadeln, die bei 2GI0 z u  sintern beginnen und bei 271° 
schrnelzen; steigert man die Temperatur, so zersetzt sich die Substanz 
tiefgreifend. 

D i e  6-  $1 e t h y 1- 1.3 - t r i  a z  0- i.O’-p y r i m  i d i u -4- h y d r o s y 1 sau r e  
lafit sicb ails vie1 Wasser, wie oben aus Alkohol und aus Eisessig 
urnkrystallisieren. Sie ist schwer, bezm. kaum l6slich in Aceton, 
:ither, Benzol, Chloroform, Essigester, Toluol und Xylol und in Li- 
groin. Ton verdunnten Laugen wird sie leicht aufgenommen. Ihre  
Alkalisalze reagieren neutral und  lassen sich niclit durch Kohlensiiure 
zersetzen, woraus folgt, daB die Hiydrosylsaure mit ’/~~-Nornialnlkali 
hei Gegenwart von Phenolphthalein titriert werden kanu. 

0.1235 g Sbst.: 0.2’205 g LO,, 0.0455 g HaO. - 0.1290 g Sbst.: 0.2283 g 
COz, 0.04S2 g € 1 2 0 .  - 0.1280 g Sbst.: 41.3 ccm N (14O, 726 mm). 

C R H ~  0 N4. Her. C 48.b:: H 4.04 N 37.33. 
Gef. )) 4S.70, 48.27, )) 4.12, 4.18, )) 37.35. 



T i t r a t i o n  tler H y d r o x y l s i i i r c :  0.0984 g Siiure, ,ccliist in S ccrn Al- 
koliol. = 0.1 10s g X n l i i i m d z ,  verhrniichten 11.0 ccm einer Lnnge, die im ccni 
0.0o"ll g Knliuni eiitlialt: eiitspre~~hen(l 0.02321 &ilium (Gesanitroluiiien 
3.5 ccni). 

C~l- l sON4.1<.  Ber. I i  20.74. GeF. l i  30.95. 

Die  \vie rorstehencl yerdtitinte Liisiiug des Kalinnisalzes der  I Iy -  
t lrosylsaure gibt iu de r  I G l t e  niir niit Silber- rind I(upfersalzl6siinaeii 
amorphe  NiederschlQ?;  niischt man sie i r i i t  Queclisilbercblorid un t l  
kocht die schwach opalesciereticle Fliissigkeit einige Minuten, so Yallt als- 
bald das Quecksilliersalz in krpatallinischer Form nieder : feine: biischelig 
gruppierte Nadeln. Nach \vochenlnngem Stehen krystallisieren lang- 
snm aus: das Bleisalz in kleinen, rhombixbeu  Bliittern, das Zinksalz 
in @$en, feinen, zi1 Riischeln vereinigteo Kndeln, tlas Kobaltvalz in 
rosenroten Rosettchen, dns Bnriumsalz in laiigen, wasserhe l len~ vier- 
kantigen Prismen iind das Calciumsalz in stark lichtbrechenden, 
xchweren Krystallen niit \ w h I  ausgebildeten Flachen uud Winkeln.  

1,) 5-*4 t 11 y 1-6 - III  e t h  y 1- 1.3 - t r  i n z  o -  7.0'- p y  r i ni i d  i n - 
4 -  h y  d r o s  y Is5 u r e .  

0 3 4  g C - A m i d o - t i  i ; i z o l  u n d  1.6 g . \ t h y l - a c e t e s s i g c s t e r  werdetl in 
5 ccm Riscssig gcli:i,f i.lid S Stnntlcii unter Kiickflul3 zuni Sieden erhitzt. 
Beini Eikalteii h:.lieidct s ich  tl:c Koniliiiintion in Eeinen Niidelt.hen nus, die 
ahgesnngt und niit 3 ccni Alki~liol ~iachgewascheii \verden. Ko1i:iusbeute: 1.3 g. 
Zur Keiniguog krystalliiiert mnu dnh Priipnrnt ails 15 ccrn Alkohol linter Zo- 
satz voii c t w s  Tierkolile iim: Innge, weiue, verfilzte Nadcln, (lie ron et\rn. 
2500 au sintrni und vol-stindig hei 26S0 ge.whmolzen sintl. 

,5 - .\ t h y 1 - 6 - m e  t 11 y 1 - 1 .:J - t i~ i nz 1 1  - 7.0'- F y ri ni i ( I  i 11- 4 - 1 1  y d l  o x  y 1 h ;i I I  r e  
le8t sich anc:li niii ..ic(leiitlt.ni Wa.Gscr untl Ac-3toii umkry~tallisicren. Sit: liist 
cich rci4,lilicti in knlteiii Eisessig, wcniper g1.t in sicdendeni Essigester, . d r  
.-i.liwer i n  Bcnzol, Chloroform untl 'l'oluol untl i i i i i  schlechtesten i i l  Ligiwin. 
Y + ~ i i  rerdiiiinten Laugen wirtl :lie Siihstanz niit Leichtiglteit nufgenonimen ; 
Kohlensiorc zersetzt die ii.1'11 t r n  I rc:tgieientlcn, wiil3rigen 1,iisiingen d e r  Alkali- 
salze nicht. 

0.1197 g Sbht:: 0.2365 g CO,, 0.0tilS g € 1 2 0 .  

Cx HioON,. Ew. C 53.33, I1 5.62. 
Gef. )) 53.96, )) 5.77. 

Titration dcr Hydroxylsiure: 0.1016 g 5bst., gelBst ir i  S (em Alkohol, 
verbrauchten 10.7 ccni linlilnuge (1 cxin = 0.0021 1 g Kaliiim) = 0.0226 g 
Kalium. 

CaIigON, . l i .  Be].. I< 18.05. Gef. l i  18.34. 
Nach dem Verdarnpfen (lea Alkoliols wild (lie iieiitrde Ldsinig des Kalinm- 

d z e s  nuf  20 ccm verdtnnt. Sie gibt, n ~ i t  Silher-, Quecksilber-, Blei-, Kohalt- 
und Zinksalzldsungeu in tler Iialte rersctzt. :~inorpIie Niederschlige. Beim 
Zusotz voii I<npfersulfnt eraeiigen die ersten Tropfen cine Fdlung, die jetloch 
(lurch meitere Zugalie miecler verachmintlet. LiiI3t niaii dann das Gemisch tler 
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Flii>.,igkcitcii vier Wocheii I a n ~  stelicii, so x t z w  sich aiiiarngtlgriine, scliwerc 
rhoiiibisclic, z u  Dnisen vcrcinigtc Pliittclitw ~ I J .  Weiterhin liaben sicli iioch 
ausgesoliiedtn: tlas Cadiniumsnlz i n  cIiarakteristi.~clie~~ T<ugelkryst;illcii, t laa  
Mangnnsalz in Icugelig angeoi.,lneten, r o i l  cinein Mittelpunkt nusstrahlenilen, 
prisnintisclim Nadelii, das Caliiumsalz in ganz groWtsii, wasserklnren, derbm 
T'risnien iinql das Magne~iiiiiisslz in feinen, weillen, grupiiierten Nailelchcii. 

C a r  b n z  i d i 1) h e  11 y 1 o i d  e Y e  r 1 1  i n tl i i  n g e 11. 

3'A' - ti i c a  r b o n sa 11 r e  es te r ] .  
I.:$ g D i a c e t b e r u s t e i u s i i u r e e s t e r  und 0.4 g C-5-Arnido-  

1 . 3 . 4 - t r i a z o l  werdeu in 5 ccni Eisessig geliist un t l  1 Stunden ani 
RiickflriBkiihler zuni Sieden erhitzt. Die erkaltete Losuug, niit Wasser 
bia ziir beginnenden Triibung versetzt, scheidet beirn Stehenlasseii 
Kryhtalldrusen ab. Rohausbeute: 0.T5 g; Schnip. 113". Die ini Es- 
siccntor getrocknet,e Sul)stanz wurde zweiiiial nus eineni Geniisch von 
je 4 ccrn Benzol u n c l  Ligroin iimkrystallisiert und zuletzt noch Iang- 
saiii niit 5 ccni Benzol nachgewaschen, daniit etwa noch anbafteiitles 
Diketon entfernt wurtle. Das reiue Praparnt wird zuuiichst, einige Stun- 
deli bei SOo, d a m  ini 1:akiium getrocknet. 

'- 1 - nl- 1'-[3.4.S-T riazol]-[2 ' .5 '-di  ni e t h 1-1 - 1) y r r o l -  3'.4'-di c n r -  

b o u s i i i r e ?  ist schon in der Kalte leicht liislich in Alkohol, Ather, 
Ghloroforni, Eisessig u n d  Essigester, IiiWt sich nus siedendem IJrnzol 
r i n d  Toluol urnkrystallisieren, wird von Ligroiri urir sehr schwer xuf- 
genonin~en rind schniilzt in ltochendent Wasser z u  eineni ole, welolies 
abr r  beini Erkalten wieder erstarrt. 

( ' -  1 - X -  1'-[2.4.5 - ' l ' r in z o I ] - [  Y.5'- d i ni e t 11 y 1-11 y r rol-  

0.1171 g Sbst.: 0.2974 g 
A- I ( 1 . 1  - $ >  , 7% l:lnl). 

C1,Hi,Oti N,. Eer. C 54.S8, I i  5.85, N 18.30. 
Gef. >) 55.14, )> .-).SO, )> 18.36. 

676. F. W. Semmler und Endre SchoDberger: 
Zur Henntmis der Bestandteile atherischer Ole. (I. Ther Ter- 
pinolen, C,., HI 6 :  und 11. zur Richtigstellung uber rTerpinen(0. 

(Eiugcyaiigcii m i  24. No\-eiiil)er 1909.) 

1. Obgleich tin> l e r p i u o l e i i ,  Clo€llti I), eiu bei vieleu Iieaktione~i 
auftretendes Terpen ist ,  so verniiswn n i r  leider bisher genaue An- 
gaben iiber die pl~ysikalischeu Iionstnnten dieses I(oh1en~vasserstoffs. 
Gewiihnlich fiiitleri wir angegeben, dnB der Sietlepuukt hoher liegt, 
_ _  . _ _  .. . . 

1) I,itei.atur vcrg~.  S e m m I c r ,  IIaudIliit.Ii der iitIieriscIicu OIc 11, 350. 




