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Das Dihydroderivat krystallisiert aus Gasolin in wei13en Nadelo Tom 
Scbmp. 113-114O. 

0.1412 R Sbst.: 0.3890 g COz, 0.1093 g H10. - 0.1700 g Sbst.: 0.4687 g 
COB, 0.1292 g Hg0. 

C19H1602. Ber. C 74.95, H 6.39. 
Gef. x 75.09, 75.19, 8.67, 8.SO. 

B a s e  1. UniversitBtslaboratorium. 

8. J. Houben und K. Fiihrer: tZber ein Verfahren Bur 
Darstellung von Hydra&-iLthern und Hydraminen und einen 

neuen Weg zur Oholin-Reihe. 

[Aus dcm Chemischen Institut der Universitit Berlin.] 

(Eingegangen am 12. Dezember 1912.) 

Trotzdem man durch B a e y e r ' )  schon lange iiber die Konstitution 
d e s  C h o l i n s  im klaren ist, sind die bis jetzt ausgearbeiteten Synthesen 
nicht so ergiebig, da13 sie zu der Wicbtigkeit und Verbreitung der 
Base im richtigen VerbBltnis standen, und das Gleiche gilt fur die 
nachsten Verwandten des Cbolins, so das Sepin, Aposepin, Homo- 
cholin und Muscarin, von welch letzterem sogar die Konstitution nicht 
ganz sicher festgestellt ist. 

Ausgehend von dem leicht zuganglichen asymmetrischen D i c h l  o r -  
i i t h y l a t b e r  haben wir einen Weg zur synthetischen Bereitung einer 
Anzahl hierher gebiirigen Verbindungen ausarheiten k6nnen. 

Schon vor einigen Jahren zeigten wir*), da13 sich das  reaktive 
a-Chlor-Atom des DichlorHthers beim Zusammenbringen mit 0 rga n o- 
m a g  n e  s i urn halo id-A t h e r a  t e n  mit Leichtigkeit gegen Alkyl- bezw. 
Aryl-Gruppen austauscht, wiihrend das 8-stindige Halogen - und damit 
die  Miiglichkeit weiterer Urnsetzuogen - erbalten bleibt: 
CzH5.0.CHCI.CH&l+R. MgHal = Cr Hs . O.CH(R). CHg C1-t CI. MgHal. 

Dieses zweite Halogenatom geht erst beim Erhitzen der Reaktions- 
produkte - alkylierter Glykol-chlorhydriniither - mit Alkalien oder 
Aminbasen verloreo, und zwar wird die Leichtigkeit, womit diese Eli- 
miniernug erfolgt, yon der Art  des zuerst eingefiihrten Radikals, wie 
nicht anders 211 erwarten, merkbar beeinllufit. Die f i x e n  Alkalien 

I) A. B s e y e r ,  A. 140, 306 [1866]; 142, 3'22 [1667]. -Man vergleichc 

7 J. H o u b e n  undK. Fiihrer, B. 40, 4990 [1907]. 
A. W i l r t z ,  A. Suppl. 6, 116, 197 [1868]. 
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wirken einfach Chlorwasserstoif entziehend, so da13 u n  gesi i  t t i g  t e 
A t h e r antstehen I )  : 

C? H; . 0. CH(R). (:Hz C1- HCl = C? Hs .O. C(R): CH?. 
Ilia Umsetzung mit Ammooiak und Aminen ist weniger einheit- 

lich, auch betrachtlich davon beeinflubt, ob alkoholische oder wkbrige 
Lijsungen der Basen zur Einwirkung gelangen. Recht glatt reagieren 
die Dialkylamine. Das Halogen ersetzt sich durch den Dialkplamin- 
rest, so z. B. beim .~thyl-glykolchlorhydrin-ather ?): 

C? fT,, . 0 . CH. CzHs HS c(:2H512 
Cz Hs . 0 . CII. Cz 11s 

CHa . N (C, HS j? f ~ 

CIJS . c1 
Mit p r i m i i r e n  Aminen wie init Ammoniak eutstehen jedoch nuch 

tertiare, hezw. sekundiire Basen, was sich aus der  Reaktion der zuerst 
eutstandenen sekundaren bezw. primaren Base mit noch uoveranderteni 
Chlorhydriniither erklart. Freilich lassen sich auch hier in einzelnen 
Fallen kleine Mengen des ungesiittigten Athers nachweiseo, und es  ist 
die Moglichkeit im Auge zu behalten, dal3 cr intermediar i i i  reich- 
licherer Menge gebildet, aber diirch Addition des zugesetzten oder auch 
des entstandenen Amins hier in die sekundiire, dort in die tertiare 
Base verwandelt wird. Neben der einfachen Addition des Chlorhydrin- 
Hthers an  ein Acpivalent des zugesetzten Amins, womit sofort das Chlor- 
hydrat der neuen Base entsteht, kann aber dieser zweite Vorgang wohl 
kaum erhebliche Ausbreitung gewinnen. 

Fur unsere Synthesen kamen hauptsiichlich die - wie oben er- 
wahnt, besonders glatt entstehenden - N-Dislkyl-hydraminiither in 
Betracht unter der Voraussetzung allerdings, daS sich eine brauchbare 
Yethode zur V e r s e i f u o g  d e r  A t h o x y g r u p p e  finden lassen wurde. 

Hierzu erwies nich s t a r k e  B r o m w a s s e r s t o f f s i i u r e  als geeignet, 
so z. B. urn das N-Di~thyl-?-Hthosy-butylamin in das 2-Oxy-butyl- 
tliathylamin iiberzufuhren : 
C:,Hj. 0 .  CH (CaH5). CHz . N  (C, ITS)*  --t 110. CH(C:s H;) . CH2.N (GHs),. 

Damit sind wichtige Grundsubstanzen zur  Synthetisierung cholin- 
artiger Yerbindungen in unserer Hand -- iibrigens auch ein Weg in 

1) Solche .ither - Saul-eester, dereii Carbonyl-Sauerstoff durch Methylen 
vertreten ist - sind nach Cla isen  - B.29, 1006 [1896]; 31, 1020 [1898]: 
40, 3908 [I9071 - von rerschiedcnen andern Forschern wie Moureu,  BI. [3] 
31, 525 [1904]; Tif feneau ,  C. r. 145, 811 [1907]; vgl. auch L e r o y ,  B1. [S] 
6,386 [1891] untersucht und yon Moureu nach recht bemerkenswertem Ver- 
Iahren durch trockne Dcstillation der entsprechenden ungesirttigten Siuren in 
theoretischer Ausbeote und ausgexeichneter Reinheit drrgestellt morden: 

K.O.C(R’) : CH. COOH = R.O.  C(R’) : CH? + CO?. 
2) Dns Verfnhrcn ist rum Patcnt angemeldet. 
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die A d r e n a l i n - R e i h e  eriiffnet, wie der eine von uns demnachst ein- 
gehender zu zeigen gedenkt. 

Da die AILyl- bezw. Dialkylsmino-Gruppen bei unserer Synthese 
i n  ziemlich weiten Grenzen variiert werden konnen, ist beabsichtigt, 
die Untersuchung entsprechend auszudehnen. Denn schon diese Grund- 
substanzen bezw. ihre p- A m i n o  b e n  zo  y l -  D e r i v a t  e usw. besitzen 
ein erhebliches physiologisches Interesse und werden nach dieser Rich- 
tung eingehend studiert. 

Auch das Cholin selbst ware auf dem bezeichneten Wege ebenso 
leicht zuganglich wie seine Homologen, wenn es gelange, das  a-Chlor- 
atom des Dichlorathers durch Wasserstoff zu resubstituieren. Deshalb 
sind geeignet erscheinende Reduktionsrersuche angesetzt worden. Ge- 
lingt es, den von L. H e n r y  l) aus  /3-Jod-athylather dargestellten 
/3-Chlor-ather zu einer leicht zugiinglichen Verbindung zu machen, so 
durften sich noch manche wunschenswerten Synthesen ausfiihren, 
andre vereinfnchen lassen. 

Ex p e r i m e n t e 11 e s. 

N - D i a t b y l -  2 - a t h o x y b u t y l - a m i n ,  
GHs 0. CH(CaHs). CHa . N (Cs Hs)?. 

23 g hhyl-glykolchlorhydrinrither wurden mit 24 g Diiithylamin (2 Mol.) 
24 Stunden im Einschmelzrobr auf 1350 erhitzt. D s  nach dem Erkalten nur 
einige Krystalle in  der Reaktionsfliissigkeit herumschwammen, wurde noch 
2 Stunden auf 1600 erhitzt. Dann hatte sich tler Inhalt der R6hren stark 
gebriiunt und erstarrte beim Erkalten zu drei Viertaln. Druck war beim 
Otfnen der R8hren nicht zu beobwhten. Das Reoktionagemisch wurcle mit 
Hilfe verdiinnter Sslzsiure herausgespiilt, die obenauf schwimmende Schicht 
unverrinderteu Chlorhydriniithers im Sclieidetrichter getrennt und die untere 
Schicht mehrmsls ausgegthert, sodann die letztere mit Kalilauge iibersittigt 
und abermals mehrfnch mit Atber extrahiert. Die %therischen LBsungen wur- 
den fiber Natriumsulfat bezw. Atzkali getrocknet, konxentriert nnd fraktio- 
niert. So erbielt man neben 5 g unverinderten Chlorhydrinrithers vom Sdp. 
135-145O ca. 15 g der neuen Base, auBerdem vie1 iiicht in Rcsktion getre- 
tenes Digthylamin, das zum Teil auch aus dem entstandenen Diithylamin- 
chlorhydrat stammt. Das N-Disthyl-2-athoxybutyl-amin muB zur Reinigong 
noch einige Male destilliert werdeu und geht sehlieSlich analysenrein bei 
179 - 1810 fiber. 

N (15O, 753 mm). 
0.2125 g Sb6t.: 0.5407 g Cop, 0.2560 g HpO. - 0.1874 g Sb6t.: 13.1 ccm 

CIOH21N0. Ber. C 69.27, H 13.41, N 8.08. 
Gel. B 69.40, * 13.50, n 8.12. 

1) L. H e n r y ,  C. r. 100, 1007 [1585]. 
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Die Verbindung stellt eine wasserklare, bewegliche, stark basiscb 
riechende Fliissigkeit vor. Ihr Ghlorhydrat ist hpgroskopisch und 
ungemein wasserlbslich, sie selbst nur in organischen Solvenzien leicht 
lijslich. 

N - D i I t 11 y 1 - 2 - L t h o x y i soh  e x y 1 - a m  i u , 
(CH3)2 CH.CH2 .CH(OC2II,).CH2.N(C2Hs)2. 

16.4 g lsobutyl-gljkolchlorhydrinather (1 Mol.) der Formel (CH,)2 CH. 
CHa.CH(0 CsH5).CHp.(:l wurden mit 14.6 g Diiithylamin im zugeschmol- 
zenen Kohr 4 Stunden in der Wasserbad-Kanone emtirmt, als aber ein wesent- 
licher Fortschritt der anxcheinend schon in der Iciilte beginnenden Reaktion 
nicht x u  bemerken war, wcitere 15 Stunden im Bomhenofen auf 130" erhitzt. 
Dann hatte sich die Fliissigkeit etwas gebraunt und war zum grBDten Teil 
erstarrt. Bei der Verarbeitung wurde genau wie beim vorhergehenden Ver- 
such vtdahren. Man erhielt 5 g cles lsobutyl-glykolchlorhydrinithers zu- 
riick, auSerdem 9 g eines basischen Rohprodukts, das bei 196-206O hber- 
destillierte. Die analy.eenroine Verbindung ging unter 9 mm bei 86-89" 
iiber. 

0.1894 g Sbst.: 0.4953 g Cog, 0.2282 g HaO. - 0.1594 g Sbst.: 9.6 ccm 
N (194 763 mm). 

CIIH,lON. Ber. C 71.54, H 13.55, N 6.96. 
Gef. n 71.33, D 13.51, 6.96. 

Das N-Diiithyl-2-~thoxyisoheryl-amin stellt eine farblose, basische 
F h s i g k e i t  von charakteristischem Geruch dar  und ist in organischeu 
Fliissigkeiten, nicht aber in  Wasser ieicht loslich. 

N- Di L t  h y 1- 2- at h o x y i s o h e p t  y 1-a m i n , 
(CH,),CH.CB2.CIIa.CH(OCsH5).CH,.N(C2H~),. 

Die Darstellung dieser Rase aus Amyl-glykolchlorhydrinather 
und Dilthylamin verlief bei weitem nicht so glatt, wie die der niedri- 
geren Homologen. MaBiges Erhitzen des Reaktionsgemisches fiihrte 
nicht zum Ziel. Bei starkerem Erhitzen tritt leicht Verharzung ein. 

Durch 5-stiindiges Erhitzen von C:L. 11 g des Glykolithers mit ca. 9 g 
Diithylamin im Rohr a d  1350 wurde nur starko Briunung des Gemisches, 
aber keine Krystall-Abscheidung erreicht. Nach Zugabe von Salzsiiure liDt 
sich mit Wasserdampf de? gBDte Teil des angewandten Arnyl-glykolchlor- 
hydrinathers nnverindert Iibertreiben und xuriickgewinnen. .4nsirtheru der 
alkalisch gemachten Fliissigkeit liefert auf dem beschriebenen Wege nur 0.9 g 
des Amins vom Sdp. 1080 bci 9 mm. Vijllig rein koontc cs aber infolge der 
geriugen Menge nicht erhalten werden. Wie die Snslpse zeigt, entltielt das 
Produkt etwas znviel Stickstoff. 

0.1300 g Sbst.: 7.8 ccm N (200, 769 mm). 
C1aH~90N. Ber. N 6.5%. Gef. N 6.95. 
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N-D iii t h y 1- 2 - t h o x y - 2- p h e n  y 1- 5 t h y  1 - a m  i n , 
Cs H5 . CH(0 Cz &). CH2. N (Cz H5)z. 

Man erhitzte 18 g Phenyl-glykolchlorhydrinather (1 Mol.), CCH5. 

CH(OCaHd.CH,CI, mit 14 g (2 Mol.) Diiithylamin 15 Sttln. in der Waaser- 
badkahone, dann 24 Stdn. im SchieBofen auf 1289 Jetzt erst war die Flussig- 
lteit zum groQten Teil erstarrt. Beim Offnen des Rohres machte sich ein 
starker Geruch nach Acetopl ienon bemerkbar. Daraus ist mohl zu schlieOen, 
daB auch Basen unter Umstiden eine Verseifung des - intermediiir wohl 
auftretenden - a-.&thoxy-styrols herbeifiihren kBnnen, die mit Mineralsluren 
schon in der Kiilte rasch vonstatten geht. 

Das Reaktionsgemisch wurde mit verdiinnter Salzsiiure versetzt, ansge- 
athert, alkalisch gemacht und wieder ausgeiithert. Der Extrakt der sauren 
LBsung lieferte 1 g einer Fliissigkeit, die unter 8 mm Druok bei 104-10S0 
iiberging und wahrscheinlich ein Gemiseh von Phenyl-glykolchlorhydriniitber 
und Acetophenon war. Aus der alkalischen Fliissigkeit wurden 10 g eines 
unter 9 mm Druck bei 120-130° uberdestillierenden Produkts gewonnen, 
welch- bei wiederholter Fraktionierung die analysenreine Base vom Sdp. 
124-1250 bei 10 mm Druck lieferte. 

0.2148 g Sbst.: 0.5952 g COI, 0.1989 g HsO. - 0.1488 g Sbst.: 8.3 cem 
N (199 753mm). 

CX'HsaON. Ber. C 75.94, H 10.50, N 6.33. 
Gef. n 75.96, n 10.38, 6.38. 

Die wasserklare, basisch riechende Flussigkeit ist in Wasser un- 
loslich und wird yon organischen Fliissigkeiten reichlich aufgenommen. 

Ein zweiter mit 27 g Phenyl-glykolchlorhydrinOther und 21 g Diiithyl- 
amin in denelben Weise gemachter Versuch !ieferte 16.4 g analysenreiner 
Base, ein dritter mit 33 g und 25.7 g ausgeftihrter 27.3 g Rohbase (Sap. 
121-129O bei 15 mm Druck). 

U m a e t z u n g Y O  n P h e n  y 1 - g 1 J k o 1 c hl  o r h y d r i n a t  h e r m i t  a 1 k 0 - 
h o l i s c h e m  A m m o n i a k .  

20 g Phenyl-glykolchlorhydrinather, CaH5. 0. CH(G H5). CH:, CI, werden 
mit 60 ccm alkoholischen Ammoniaks, enthaltend ca. 6 g Ammoniak, 15 Stdn. 
im Bombenrohr auf 900 erwirmt. D r  nur etwa 2 g Salmiak abgeschieden 
waren, wurde noch 6 Stunden auf 115-1200, dann nochmals 15 Stunden auf 
ca. 900 erhitzt. Dann betrug die Salmiak-Abscheidung 3.5 g und der Rijhren- 
inhalt wurde wie angegeben verarbeitet, d. h. erst die angesiiuerte, dann die 
mit Alkali tbersattigte Losung ausgeiithert. Die Destillation des Reaktions- 
produkts ergab zuniichst das 

8- A t h ox y -  p h en  a t  h y 1 a m i  n , Cs Hs . CH(0 CS Hs) . CHS . NHz. 
Die Base findet sich in der zuerst iibergehenden Fraktion vom 

Sdp. 109-1150 bei 13 m m  Druck i n  einer Ausbeute von nur  1.7 g. 
Nach des Rektifizierung zeigt sie den Sdp. 228-230° bei gewiihn- 
lichem und 125O bei vermindertern Druck (20 mm). 



0.3408 g Sbst.: 0.6424 g CO,, 0.2010 g HzO. - 0.2137 g Sbst.: 15.7 C C ~  

N (18.44 761 mm). 
CleHI~ON. Ber. C 72.66, H 9.15, N 8.50. 

Gef. * 72.76, 9.36, * 8.50. 
Sie besitzt eigentiimlichen Geruch und zieht krsftig die Kohlen- 

saure der Luft an. In organischen Liisungsmitteln liist sie sich reichlich. 

D i- [ F -  ii t h o x p -  p h e  niit h y I]- a m  i n ,  [ C&. CH(0 Cz Hs). CH, Jp NH. 
In etwas groflerer Menge als die primare entsteht die sekundiire 

Base. Denn es wurden \-on ih r  3 g ziemlich reinen, destillierten Ma- 
terials in der  zweiten Praktion vom Sdp. 212-218O bei 13 mm Druck 
aufgefunden. Nach zweimaliger Rektifikation zeigte sie den Sdp. 210 
-213O bei 10 rnm Druck und war nach dem Befund der  Analyse rein. 

0.1884 g Sbst.: 0.5274 g C02, 0.1486 g HaO. - 0.3388 g Sbst.: 12.6 ccm 
N (18O, 761 mm). 

CloHa~02N. Ber. C 76.62, H 8.69, N 4.48. 
Gef. 76.36, 8.83, 4.38. 

Die Base hat nur scbwachen Geruch. 
Es sei bier erwahnt, daI3 der ltherische Auszug der, wie oben 

erwghnt, zuerst angesluerten Reaktionsfliissigkeit aufler einem Teil 
des  Ausgangsmaterials auch eine kleine Menge A c e t o p  h e n o n  lieferte. 
Dies lLBt auf Anwesenheit von a- A t h o s p - s t y r o l  schlieflen, welches 
mit S iuren  in das*Keton ubergeht. 

E i n w i r k u n g  v o n  a l k o h o l i s c h e r n  A r n m o n i a k  a u f  B e n z y l -  
g l  y k o l c  h l o  r h y d r i nii t h e r .  

20 g BenzF1-glykolchlorhydrinather, C2Hs.O. CH (CBaCI).CH2,CsHJ, 
wurden mit 40 ccm alkoholischen Ammoniaks, enthaltend 3.76 g Ammoniak, 
in Einschlufirhhren 23 Stunden auf 116-120° erbitzt. Nach dem Erkalten 
waren 3.9 g (-= 74 O/o der Theorie) Salrniak abgeschieden. Das Reaktions- 
gemisch wurde mit verdiinnter Salzsiiure aufgenommen, ausgeithert, d a m  
alkalisch gemacht und die i n  Freiheit gesetzten Basen extrahiert. Nach dern 
Trocknen und Abdampfen des Athers verblieben 12 g Rickstadd, die im Va- 
kuum fraktioniert wurden. Nach wiederholter Destillatiou erhielt man eine 
geringe Menge - ca. 1.5 g - einer von 139.5-140.5Q bei 14 mm fibergehen- 
den Base, die das  

n-  P hen y 1-8- L t 11 o xy- y - a mi  no- p r o p a n ,  Cs Hs . CH2. CH(OC1Hs).CB*. NH2 
vorstellte. Es ist eine farblose, Kohlensfore snziehcnde Flhssigkeit von ba- 
sischem Geroch. 

0.2250 g Sbst.: 0.6112 g C 0 2 ,  0.1959 g H30.  - 0.3'273 g Sbst.: 16.3 ccm 
N (No, 734 mrn). 

CIIHIION. Ber. C 73.67, H 9.56, N 7.84. 
Gef. 74.09, n 9.76 5.01. 



lj i - [ 6 -  b e n  z y I - 13- a t  h o x  y - a t  h y I ] - a m  i n , 
[Ce.Hs.CH:,.CH(OCaHs).CH*]aNH. 

Die Hauptmenge des Reaktionsproduktes bestand aus einem be- 
trHchtlich hoher siedeuden Deatillat vorn Sdp. 229-234O bei 17 mni. 
Yon diesern noch niit der voranstehenden Base verunreinigten Produkt 
witrden 7 g gewonnen. Bei nochmaliger Praktionierung wurde daraus 
annahernd reiue Rase vom Sdp. 233-236O bei 13 mm erhalten. 

0.1929 g Sbst.: 0.5488 g COa, 0.1651 g HzO. - 0.4053 g Sbst.: 16.2 ccnt 
N (18.501 767 mm). 

C2,Hs10,N.  Ber. C 77.35, H 9.15, N 4.11. 
Gef. D 77.59, B 9.59, D 4.66. 

Ve r s e i  f u n g d es N- D i a t h  y 1 - 2 - a t  h o  x y b u t y  1 - a m  i n  s z u N -  Di-  
iit hy l- 2 - o x  y b u t y 1- a m i n ,  (C, H5)2 N .CH2. CH (OH). CHs . CH,, 
30 g reines N-Diathyl-2-ithoxgbutyl-amin werden in 100 ccm Brom- 

n-rsserstoffsaure vom spez. Gew. 1.49 eiagetragen und am RiickfluBkihler 
5 Qtunden laug unter solcher Regelung des Kiihlwasscra gekocht, daB das 
b;ild nach Beginn der Operation sich bildende Bromnthyl nbdestilliert. Es 
gelingt leicht, uber 80 O/o der theoretisch zu erwartenden Meiige Brom- 
atligl aufzufangon, modurch sich ergibt, daO die Verseifung nicht weit unter 
dem Maximalbetrag bleibt. Die stark gebrLunte Reaktions-Fliissigkeit wird 
mit konzentriertem Alkali iibersiittigt und griindlich 6 -7 Ma1 ausgetithert, 
die vereinigten Ausziige iiber Natriumsulfat entwissert und destilliert. 

Das Destillat unterschied sich im Siedepunkt nicht merklich vom 
Ausgangsmaterial. Denn wzhrend dieses unter 16 mm bei 71O uber- 
gegangen war, sott jenes nach Abscheidung eioes kleinen Vor- und 
Nnchlaufes unter 13 mm bei 63-64O. Trotzdern bestand es aus 
reinern Verseifungs-Produkt, wie die Analysen ergaben, und die Aus- 
beute au aoalysenreinem Material betrug rund 70 O/O der Th eorie 
Denn es wurden erhalten statt 24.9 g 17.3 g. 

0.1419 g Sbst.: 0.3448 g COr, 0.1687 g H20. - 0.1650 g Sbst.: 13.2 ccrn 
N (IS0, 768.5 mm Hg von 22O). 

CsH190N. Ber. C 66.12, H 13.19, N 9.67. 
Gef. D 66.27, B 13.30, D 9.46. 

Die neue Base ist eine farblose, nicht ganz so leicbt wie ibr  
Athylather beweglicbe Flussigkeit von starkem Geruch. Sie  1113t sich 
acylieren, bildet aber kein Nitrosamin, wie es zu erwarten stande, 
wenn etwa eine Athylgruppe vom Stickstoff abgespalten worden wHre. 
Ihre  Salze sind alle sehr leicht liislich in Wasser, so aucL das hygro- 
skopische Hydrochlorid. 

Das 2-Oxybutyl-diatbyl-amin mu13 nnturlich zur Bildung yon 
Jod-  bezw. Halogen-alkylaten befahigt sein, aus denen rnit Silber- 
hydroxyd hornologe C h o 1 i n e hervorgeben sollten. 

Berichte d. D. Chem. Geeebchaft. Jahrg. XXXXVII. 6 
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Weitere, zum Teil bereits ausgefuhrte Versuche beschaftigen sich 
sowohl rnit einer Anzahl neuer suf dem beschriebenen Wege erhiilt- 
licher Hydraminather wie mit ihrer Uberfiihrung in Cholinbasen und 
sollen baldmoglichst mitgeteilt werden. 

9. F. Kehrmann und Adolf Bohn: fzber krystalliaierte 
Oxonium-carbonate. (Vorliiuflge Mitteiltfng.) 

(Eingegangen am 13. Dezember 1913.) 

Der Trimethylither-ester des aus Kresorcin und Phthalsiure- 
aohgdrid dargestellten Fluoresceins *) liefert ein in Wasser leicht 18s- 
liches, stark bitter schmeckendes Chlorid, welchem die Formel I zu- 
k onim t. 

I\ /\ 

'\,,'.COOCI3* ',,'.COOCHs 
C C 

c 1  O.COOH 
I\ 

I !  \/. COOCHj 
C 

/\/%/\ 
111. I ] ! '  

CHsO .L.,'\/'l,j. OCHs . 
0 
CI 

Xan stellt aus diesem Salz eine bei Zimmertemperatur gesattigte 
wabrige Losung her, filtriert, falls nicht ganz klar, kiihlt auf Oo ab, 
leitet wahrend 10 Minuten mittels Bicarbonat- Liisung gewaschenes 
Kohlensiiure-anhydrid ein und versetzt nun rnit dem etwa gleichen 
Yolumen einer durch langeres Schiitteln mit dem Salz bereiteten, 
ebenfalls mit Koblensiiure gesiittigten wabrigen Losung von reinem 
Ksliumbicarbonat, wahrend man durch andauerndes Kuhleu mit Eis- 
w-nsser die Temperatur in der Niihe von 0' halt. 

Aus der  sich sofort trubenden Fliissigkeit scheiden sich sehr rasch, 
besonders schnell beim Reiben mit einem Glasstah, in reichlicher 

I )  E. Knecht ,  A. 216, 83. 




