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Wir  beabsichtigten, aus diesem Ester den Di2tby:ester der Brom- 
(CH3)zC. C02 Cz H5 

tetramethylbernsteinslure, c~,--, \ , herzustellen, um wo- 
CH2Br/C. COa CaHj 

miiglich durch Condensireu desselben mit Malonsaure-Diathylester die 

Hornocamphoronsiiure, CH8. C. COa K , zu gewinnen. 
(CH3)aC. CO211-I 

CBa . CHB .GOSH 
Zu 8 g Phosphortribromid, welches aaf - 10 bis - 1 5 O  abgekiiblt 

war, wurden 10.7 g des Esters allmahlich zugegeben. Nach zwei bis 
drei Stundeu wurde auf zerstossenes Eis gegossen urid mit Aether auf- 
genonimen; der Riickstand der Aetherliisung wurde im Vacuumexsiccator 
getrocknet. Statt des erwarteteri Bromesters war  aber der A e t h y l -  

e s t e r  d e  r T ri rn e t h y l p  a r a c o n s a  u r e ,  , entntan- 

den, welcher auch durch Erbitzen von Tr.imethjilpa~aconsBure mit 
Alkohol und Chloiwasserstoff auf 1000 in  zageschnolzenem Bolire be- 
reitet wurde. Auf Ietztere Weise bergestellt, wurde der Ester fest 
und schmolz bei S4.S0. 

(CW3)2C.C0 >o CH:, .&. CH2 
COr CsH, 

CloHisO*. Ber. C 60.00, H 5.00. 
G e t  )) 59.23, 59.S1, )) 5.21, 5.03. 

Die Versuche werden fortgesetzt. 
T e r r e  H a u t e ,  I n d i a n a ,  U. S. A,  ‘23. Juni  1902. 

498. Alfred Einhorn und August Prettner: 
Zur Xenntuiss des Triathyltrirnethylentriarnins. 

[Vorkufige Mittheilung itus dem chem. Laboratorium der konigl. Akademie der 
Wissenschaften zu M6nchen.I 

(Eingegangen am 1. August 1902.) 
Das Triiithyltrimethylentriamin liefert mit eiuem Molekiil Jod- 

wasserstoffaBure ein Salz C~€I~ZPU’~J  vom Schmp. 1 2 l 0 ,  aus dem sich 
mit Alkalien die Base wieder abscheiden lasst. Erhitzt man dieses 
Salz, so geht es in eine isomere Verbiudung vom Scbmp. 199O uber, 
welche sich in besserer Ausbeute aus dem Jodmethylat des Triathyl- 
trimethylentriamins darstellen lasst und iiberrascbender Weise das 
Verbalten eines quaternareu Ammoniumjodids zeigt. Giebt mau nam- 
lich Pottasche zu der w h r i g e n  Lijsung der  Verbindung, so fallt Letztere 
unrerandert aus, und es gelingt sogar, sie mit Kalilauge abzuscheideu, 
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wenn man fur gute Kiihlnng sorgt; ohne Anwendung dieser Vorslchts- 
maassregel liefrrt sie jedoch mit iiizenden Alkalien ebenfalls Triathyl- 
trintet hylentriamin. 

In Anbetracht der leichten Zersetzlichkeit des Triathyltrirnethylen- 
triamins erscheint es uns verfruht, aus unseren Reobachtungen schon 
jetzt naheliegende Schlussfolgerungen zu ziehen ’). Wir  rerschieben 
dit, Discussion uber die Constitution der vorliegenden Verbindungen 
daher lieber bis ziim Abschlms unserer Versuche und miichten uns 
drarc:i diese kurze Mittheiiong nur das Recht wahreu, dieselben in 
diwer imd andereri Reihen nngestijrt weiter zu fiihren. 

J o d m e r h y 1 a t  d e 8 T r i a t  h y lt  r i m e t h y l  e n  t r i a m  i n s , 
CIla 

C?fIS. 5, ‘,X.C2Hs 
H2C,,CI-Is ‘ I  

N.CrH5. Cf&J 

DnsseZbe %lit auf Zusatz \-on Jodmethyl zur Itherischen Liisung 
der Rase ans. Zur Reinigung liist man es in Chloroform und giebt 
Essigester hinzu, wobei es als weisser Niederschlag ~ o n i  Schmp. 97 
-980 erhalten wird. 

0.2151 g Sbst.: 0.2975 g CO?, 0.1505 g &O. -- 0.2294 g Sbst.: 26.6 corn 
N <i5c1, 524 mm). 

CtoHz+N8J. Ber. C 38.33, H 7.68, N 13.4!. 
Gef. )) 37.72, )) 7.77, )> 12.88. 

50 d w a s s e r s t o f  fs it u r e s Tria t 11 y-1 t r i m  e t h y 1 e n  t r i 2 rn i n 
r o m  S c h n i p .  1210, C ~ H ~ ~ N S J .  

Setzt man zu einer concentrirten alkoholischen Liisung r o n  Tri- 
a t ~ y l t r i m e t h ~ l e n ~ r i ~ m i n  wassrige Jodwasserstoflkaure, so fallt das Salz 
BUS. Er krystallisirt ans absolutem Alkohol in ru’adeln vom Schrnp. 
1210, die in Wasser leicht liislich sind und auf Zusatz von kohlen- 
saurem Kalium oder Alkalilauge die Base wieder xbscheiden. 

0.1210 g Sbst.: 0.1587 g COS, 0.0824 g EaO. - 0.0541 g Sbst.: 7.1 ccm 
N (I5O, 713 mm). - 0.1@58 g Sbst.: 0.0835 g AgJ. - 0.2975 g Sbst : 0.2355 g 
AgJ “ j .  

C ~ B B N S J .  Rer. G 36.12, H 7.35, N 14.04, J 42.47. 
Gef. >) 35.76, ;> 7.56, n 14.40, a 42.65, 42.75”). 

Erhitzt man das Salz circa 3/4 Stunden aiif 80-900 und 16st die 
Schmelre in heissem absolutem Alkohol auf, so krystallisirt i n  ge- 
ringen Mengen ein isomeres, jodwasserstoffsaiires Salz in zu warzen- 

I) Vergl. A. W e r n e r ,  Ann. d. Chem. 322, 2til [190?J. 
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formigen Aggregaten vereinten Kadelchen vom Schmp. 1990 aus. I n  
besserer Ausbeute erhalt man dasselbe aus dem Jodmethylat des Tr i -  
athyltrimethylentriamins, welchee in Liisungen sehr zersetzlich ist, 

Lasst man die methylalkoholische Liisung des Jodmethylats frei- 
willig verdunsten, so erhalt man ein schmieriges Product, das geringe 
Mengen des reinen jodwasserstoffsauren Triiithyltrimethylentriamins 
Tom Schmp. 121O liefert. Aaf dieses beziehen sich die oben ange- 
gebenen Analysen, rnit Ausnahnie der mit *) bezeichneten Jodhe- 
stimmung, welcbe mit einem aus Triatbyltrimsthylentriamin und Jod-  
wasserstoffsaure erhaltenen Product ausgefiihrt wurde. 

J o d w a s s e r s t o f f s  a u r e  s T r ia t h y 1 t r i ni e t h y 1 en t r i a m in 
v o m  S c h m p .  199", CqI&=J,J. 

Kocht man hingegen das  Jodmethylat in Ypritliisung etwa 10 Min., 
so entweicht, wie schon durch den Gcruch wahrnehrnbar ist, Aetbyl- 
amin, und man erhalt beim Erkalten in mindestens 25-procentiger Aus- 
beute das  jodwasserstoffsaure Salz des Triathyltrimethylentriamius vom 
Schmp. 1990. 

0.1599 g Sbst.: 0.2125 g COO, 0.0999 g HaO. - 0.1341 g Sbst.: 17.4 cem 
N (17", 710.5 mm). - 0.2398 g Sbst.: 0.1912 g AgJ. 

CsHaaNsJ. Ber. C 36.12, H 7.35, N 14.04, J 45.47. 
Gef. B 36.21, )> 6.91, 14.05, x 43.07. 

Das vorliegende Salz verhillt sich wie ein qnaternares Ammo- 
niumjodid und fallt auf Zusatz von kohlensaurem Kaliurn aus seiner 
wassrigen Losung unverandert aus, j a  es gelingt sogar bei guter Kuh- 
lung und schnellem Arbeiten, geringe Mengen der Verbindung mit 
concentrirter Kalilauge abzuscheiden, trotzdem sie gegen Alkalilauge 
sehr enipfindlich ist und durch dieselbe obne Anwendung von Vor- 
sichtsmaassregeln wieder in die urspriingliche Base, das Triatbyltri- 
methylentriamin, iibergefiihrt wird. 

Das Salz vom Schmp. 1990 gebt mit Silberoxyd in eine olige 
Base iiber, welche mit Jodwasserstoff wenigstens theiiweise wieder in 
das Salz vorn Schmp. 1990 verwandelt werden kanu. 




