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dem Wasser unter Zusatz von Tierkohle umkrystallisiert werden und 
dann schone, kaum gefiirbte, dunne Prismen bilden. 

Zur  Xnalyse wurde die Substanz im Vakuum bei 80O getrocknet. 
0.1314 g Sbst.: 0.1198 g COP, 00107 g H20. - 0.1305 g Sbst.: 0.1811 g 

Cog, 0.0474 g HSO. - 0.1024 g Sbst.: 26.2 ccm N (130, 744.2 mm). - 
0.1079 g Sbst.: 27.7 ccm N (12,5O, 738.6 mm). 

Ber. C 2748, H 3.81, N 32.05. 
GeL B 26.91, 27.40, 8 3.75, 4.06, 29.90, 29.83. 

Beim Erhitzen i m  Capillarrohr farbt sich die Verbindung von 
etwa 180-185O a b  stark braun und zersetzt sich, ohne zu schmelzen, 
etwas uber 200° plotzlich unter Btldung dunkelgelgrbter Produkte und 
Gasent wicklung. 

Diese Beobachtung eteht nicht im Einklang mit den Angaben 
von M. A. W h i t e l e y ’ ) ;  dagegen bestebt in  samtlichen iibrigen 
Pun kten volle Ubrreinstimmung: Insbesondere zeigt sie die bereits 
von T i l d e n  und F o r s t e r 2 )  als charakteristisch hervorgehobene Re- 
aktion mit Ferrosulfat und Alkali in intensivstem MaBe. 

166. Ernet KOenig6 und Walter Ottmann: Ober eine 
Teilsgnthese des Homo-cincholoipons und einige Cyclopentan- 

trion-Derivate. 
(Eingegangen am 23. Februar 1921.) 

Das Methyl- homocincboloipon, die B-[N-Methyl 8’-athyLy’-piperidyI]- 
propionsaure (I) ,  ist von W. K o e n i g s ,  B e r n h a r t  und I b e l e 3 )  durch 

CH,. CH2 .CH. CHa . CHa . COOH CHs.CH.CO.CH.CO.COO CIHs 
CH3. N - CHP- C H .  CHa , CH3 

Spaltung des methylierten Cinchoticins aufgefunden worden, indem 
dieve sein Oxim der B e c k  m a n n  schen Umlagerung unterwarfen. Spiiter 
haben K a u f r n a n n ,  R o t h l i n  und B r ~ n n s c h w e i l ’ e r ~ )  das  Homo- 
cincholoipon durch Oxydation des Methylsnlfomethylats von Benzoyl- 
cinchoticin gewonnen. 

Das H o m o - c i n c h o l o i p o n ,  sowie das entsprechende #-Vinyl- 
piperidin-Derivat, das H o m o - m e r o c h i n e n ,  sind die grobten, bisher 
arifgefundenen Teilatucke, welche aus der Chinuclidin-Halfte der 
Chinaalkaloide stammen. 

co--co 
(I.) (11.; 

’) loc. cit. 
3) W. Koenigs ,  C .  B e r n h a r t  und J. I b e l e ,  B. 40, 2873 [1907]. 
4) A. K a u f m a n n ,  E. R o t h l i n  und P. Brunnschwei le r ,  B. 49, 2302 

2) lac. cit. 

[1916]. 
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Wenn sie schon deshalb ein besonderes Interesse beanspruchen, 
so haben neuere Untersuchungen dier noch erhoht. R a b e  und 
K i n d l e r  I) ist es gelungen, das  Homo-ciucholoipon mit der Cinchonin- 
saure zu verketten und so zu dem Cinchoticin zu gelangen. D a  die 
genannten Autoren ’) bereits friiher die Toxine in die entsprechenden 
Chinaalkaloide iibergefiihrt hatten, so ist damit der Aufbau eines 
Vertreters der Chinaalkaloide aus seinen Teilstucken gelungen. 

Bereits vor langerer Zeit haben wir das Homo-cincholoipon aus 
dem $.Kollidin, dem ?-Methyl &lthyl-pyridin, aufgebaut. Das @-Kol- 
lidin muaten wir allerdings durch Destillation von Cinchonin rnit Rali 
gewinnen, da  eine Synthese dieses Stoffes bisher nicht gegliickt ist. 
So war das  Ausgangsrnaterial sehr miihselig zu erhalten, und bei den 
rnaBigen Ausbeuten der verschiedenen Umwandlungen hatten wir zu 
wenig Material i n  Handen, um mit Aussicht auf Erfolg an die S p a l -  
tuna d e s  H o m o - c i n c h o l o i p o n s  i n  s e i n e  o p t i s c h e n  K o m p o -  
n e n t e n  herantreten zu kiinnen. D a  das  Homo-cincholoipon 2 asym- 
metrische Kohlenstoffatome besitzt, mussen vier verschiedene optische 
Isomere existieren. Deshalb konnten wir auch nicht unser syntheti- 
sohes Produkt rnit dem natiirlichen identifizieren. Wir hatten deshalb 
von einer Veroffentlichung unserer Resultate absehen wollen, bis uns 
eine Synthese des /I Kollidins ermoglichen sollte, die Versuche in  
gr8Berem MaBstabe zu wiederholen. Trotzdem uns dies bisher nicht 
gegliickt ist, sehen wir uns zur Veroffentlichung dieser Teilresultate 
veranlafit, nachdem einmal durch die Anaendung des Homo-cincho- 
loipons zur Synthese des Cinchotins dieses ein besonderes Ioteresse 
erlangt hat, feruer R a b e  und K i n d l e r a )  neuerdings nach derselben 
Metbode wie wir das  niedere Homologe des Homo-cincholoipons, die 
B-[y’-Piperidyl] propionsaure dargestellt haben. 

Wir  haben bei unsern Versuchen zunachst das F - K o l l i d i n 4 )  rnit 
C h l o r a l  kondensiert und so das C h l o r a l - K o l l i d i n  erhalten; dieses 
laa t  sich glatt zur p-  [ p ’ -  A t h  y l -  7’- p y  r i d  y l ]  - a c r  y 1s a u  r e verseifen 
und diese durch Reduktion nach L a d e n b u r g  i n  das  H o m o - c i n c h o -  
l o i p o n  uberfuhren. 

Gleichzeitig seien bier einige Substanzen angefiihrt, die wir bei 
einem erfolplosen Versuch, das  (LKollidin darzustellen, erhalten haben. 
Der  eine von uns hat  gemeinsam mit Hrn. W. J a e s c h k e 5 )  eine Me- 

’) P. R a b e  und K. K i n d l e r ,  B. 51, 1360 [1918]. 
P. R a b e  und K. I i i n d l e r ,  B. 51, 466 [1918]. 

8) P. R a b e  und K. R i n d l e r ,  B. 52, 184.5 [1919]. 
4) Ruzicka  und F o r n a s i r ,  Helv. chim. act. 2, 338 [1919]. I m  letzten 

Heft dieser Zeitschritt S. 985 berichten P. Rabe  und E. J a n t z e n  fiber eine 
neue Synthese des ,8 Kollidins. 

5, Siehe die folgende Arbeit. 
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thode zur S y n t h e s e  y - a l k y l i e r t e r  P y r i d i n e  ausgearbeitet, die, 
von C h e  l i d  am s i iure  ausgehend, uber den y - C h l  o r -  d i  p i co l in s  a u r e -  
e s t e r  durch Kondensation mit N a t r i u r n - m a l o n e s t e r  das y -P ico l in  
zu erhalten gestattet. Wir versuchten nun, eine P- A t h y l - c h e l i d a m -  
s a u r e  aufzubauen, um auf analoaern Wege zum P-Kollidin zu ge- 
langen. 

Es lag nahe, das M e t h y l - n - p r o p y l - k e t o n  an Stelle von Aceton 
mit O x a l e s t e r  zu kondensieren, um SO eine p -  A t h y l - c h e l i d o n -  
s a u r e  zu  e r h a l t e n .  Zwar haben Die l s ,  S i e l i s c h  und Muller') 
gefunden, daB bei der Kondensation von Methyl-Bthyl-keton mi; 2 Mol. 
Oxalester stets sofort RingschluB in anderem Sinne erfolgt, indem 
sich nicht /I-Methyl-chelidonester, sondern 3-Methyl-1.2.4-cyclopentan- 
trion-5-oxalester (XI.) bildet. Wir hofften, durch Anderung der Ver- 
suchsbedingungen oder Wahl anderer Hondensationsmittel die Reaktion 
anders leiten zu kiinnen, doch wir haben nur vollkommen analog den 
Resultaten der genannten Forscher den entsprechenden 3-At hy l -  1.2.4- 
c y c lo  p e n t  an  trio n - 5 - ox a 1 e s t e 5 isolieren konnen. Daraus stellten 
wir noch die f r e i e  S a u r e  und das 3-Athyl -1 .2 .4-cyc lopentan-  
t r i o n  dar. 

C h l  o r a l -  K o Hid i n (2 - A t  h y 1 - 3 - [$ - ox y - y,  y, y - t r i c h 1 o r - n - p r o - 
pyll pyridin),  

c a,. CH (OH). C H ~ .  C .  CH: CH. 
Ca Hs . C . CH : N 

25 g 8 -Kol l id in  werden vorsichtig mit Y I  g Chlorzink und 30 g 
C h l o r a l  versetzt. Dabei scheidet sich eine weioe, krystallinische 
Masse ab, die durch Erwiirmen auf dem Wasserbade gelost wird. Es 
ist wahrscheinlich ein Polymerisationsprodukt des Cblorals, wie es 
iihulich V. M e y e r  und L. D u l k l )  beim Behandeln von Chloral mit 
Trimethylamin erhalten haben. Das Reaktionsgemisch wird 5 Tage 
bei 35O stehen gelassen, wobei es sich in ein dunkelbraunes, sirup- 
artiges, dickes 0 1  verwandelt, Neben dem gesuchten Chloral-Kollidin 
enthah dies noch Chloral und Kollidin, die durch energisches Durch- 
arbeiten mit wenig Ather zum grijflten Teil entfernt werden. Der 
Riickstand wird mit 5-proz. Salzsiiure ausgezogen, wobei reichlich 
braunschwarze harzige Verunreinigungen zuriickbleiben. Das Filtrat 
wird durch Kochen mit Tierkohle entfarbt, und dann das Chloral- 
Kollidin durch Zusatz von Soda in Freiheit gesetzt. Durch wieder- 
holtes Ausschiitteln mit Ather wird es von der wiLBrigen Losung ge- 
ttrennt. Nach Abdunsten des Athers hinterbleibt es als schwach ge- 

l) 0. Diels ,  J. Sielisch und E. Miiller, B. 89, 1328 [1906]. 
3) V. Yeper  und L D u l k ,  A. 171,  76 [1874]. 
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fiirbte Krystallmasse, die durch Aufstreichen auf Ton und Umkrystalli- 
sieren aus heiI3em. Alkohol gereinigt wird. Die Ausbeute betragt 
etwa 11 g; etwa 1 g laat  sich noch durch Eindunsten des ersten 
Atherauszuges, der das Chloral und Kollidin enthiilt, gewinnen, so  
daI3 die Ausbeute 12 g oder 22 O l 0  der Theorie betrsgt. 

0.1530 g Sbst.: 0.2514 g COa, 0.0628 g HsO. - 0.2740 g Sbst.: 12.1 ccm N 
(14O, 748 mm). 

CloHlaNOCls. Ber. C 44.70, H 4.51, N 5.22. 
Gef 44.81, B 4.59, 5.12. 

Das Chloral-Kollidin ist unloslich in Wasser, mabig loslich i n  
i t h e r ,  leicht loslich in  Alkohol, Aceton, Eisessig, Essigester, BenzoE 
und Chloroform, sowie in verdunnten Mineralsauren. Aus +Alkohol 
krysiallisiert es in sechseckigen, farblosen Tafeln, die bei 137O (korr.) 
schmelzen. 

Das s a l z s a u r e  C h l o r a l - K o l l i d i n  scheidet sich beim Eindunsten de r  
salzsauren Losung in schonen rhombisehen Tafeln TOM Schmp. 1050 (korr.) 
ab. Nach dem Trocknen uher Schwefelsiiure gaben: 

0. I357 g Sbst.: 0.2536 g rig C1. 

P a s  
C~oHlaNOCI~ ,  HCI. Ber. C1 46.51. Gef. Cl 46.23. 

go 1 d c h I o r w a s s  e r  s t o f f s a u r e C h l  o r a 1- K o I 1 i d  i n erhalt man 
beim Versetzen einer kouz. Losung des salzsauren Chlorrl-Kollidins mit Gold- 
chlorid in Form gelber Blkttchen. Aus konz. Salzfiaure lLBt es sich umkry- 
stalliaieren und bildet d a m  langc, Tafelu, die uber Natronkalk getrocknet beL 
173O (korr ) schmelzen. 

0.1528 g Sbet.: 0.0493 g Au. 
C ~ o B l ~ N O C l ~ , H A u C 1 ~ .  Uer. A u  32.41. Gef. Au 39.?7. 

CzHs. C . C~H : N 
B [p' - A t h y  1 - 7'- p y r i d  J 13 - a c r  y 1 s a u r e , 

COOH.CI-I:CH.'~.CE-T:'CH. 

4 g Chloral-Kollidin werden i n  wenig absolutern Alkohol gelijst 
und mit einer alkohoiischen LBsung von 5 g Kaliumhydroxyd versetzt ; 
die zuniichst farblose Losung nimmt zunachst braune, dann griine 
und schliefilich rotbraune Farbung an. Nach 2-stundigem Erwarmeu 
auf 60" ist die Verseifung beendigt, was sich an der Menge des sb- 
geschiedenen Chlorkaliums erkennen 1aBt. Es wird filtriert und das  
Filtrat unter vermindertem Druck bei moglichst niederer Temperatur 
eingedampft. Der  Ruckstand, der aus  dem Natriumsalz der gesucbten 
Saure besteht, wird mit wenig Wasser aufgenommen und mit 50-proz. 
Essigsaure i n  geringem Uberschul3 versetzt. Manchmal sofort, manch- 
ma1 nach langerem Stehen bei Oo fallt die freie Saure als braunes 
krystallinisches Pulver aus, das abgesaugt und durch Waschen mit 
wenig Alkohol einigermaI3en entfarbt wird. Aus heiBem Alkohol um- 
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krptallisiert,  scheidet sie sich i n  feinen farblosen Nadeln ab, die bei 
247O (korr.) schmelzen. Die Ausbeute betrug 1.8 g oder etwa 50 O/O 

der Theorie. 
Zur Analgse wurde 24 Stdn. uber Schwefelsaure getrocknet. 
0.1853 g Sbst.: 0.4594 g GO,, 0.1020 g HaO. - 0.2070 g Sbst.: 14.6 corn 

N (180, 756 mm). 
CloHII@2N. Ber. C 67.76, H 6.?6, N 7.91. 

Gef. D 67.61, D 6.16, D 8.10. 
Die k -  [B’- Athyl-y’-pyridyl]-acrylsliure liist sich wenig in Chloro- 

form, Ather und Wnsser, leichter in  Alkohol, sehr leicht in  Eisessig 
und verd. Mineralsauren. Sie entfarbt alkalische Permanganat-LBsung 
momentau, ebensn Bromwasser. 

Das s a l z s a u r e  Salz scbeidet sich beim Eindunsteu der chlorwasser 
stoffsauren Lijsung als strahlig angeordnete Niidelchen vom Schmp. 176O 
(korr.) ab. 

Das C h l o r a u r a t  dor  ,8-[p’-n t h y l - y ’ - p y r i d y l ] - a c r ~ l s H u r e  fgllt auf 
Versetzen der verdinnten salzsauren Losung der Sauren in Form gelber, 
schmaler Prismen am, die bei 202O (korr.) schmelzen. 

0.2094 g Sbst : 0.0798 g Au. 
CloHllOaN, HhuCld. Rer. An 38.14. Gef. Au 38.11. 

Die n,$ - D i b r o m - ,@- [p’- at h y 1- 7’- p J rid y 13 - p r o p  i o n s a u r  e wird 
durch Zufugen von 1 g Brom zu einer Losung von 1 g des Acrylsiiure- 
Derivates in moglichst wenig Chloroform, dem etwas Eisessig zugefugt 
ist, erhalten. Die Farbe des Broms verschwindet momentan und auf 
Zusatz von Petroliither fillt das  Brom-Additionsprodukt in gelben 
Flocken aus. Es ist sehr schwer loslich i n  Wasser, etwas leichter in 
Alkohol, Ather und Chloroform. Durch Umlosen aus vie1 heif3em 
Aeeton laBt es sich als wei0es krystallinisches Pulver vom Schmp. 
148O (korr.) erhalten. 

0 1099 g Sbst.: 0.1226 g AgBr. 
CloH11O2NBrp. Ber. Br 47.45. Gef. Br 47.47. 

CzHs . CH. CHa . N H  
H o m o - c i n c h o l o i p o n ,  

COOH.CH~ . cH: , .~H.cH~ . d ~ ~  * 

1 g der Pyridyl-acrylsiiure wird in  250 ccm heiBem Amylalkohol 
suspendiert und schnell 10 g Natrium zugegeben. Nach Beendigung 
der Reaktion wird etwas weniger als die berechnete Henge Salzsaure 
zugefugt und der Amglalkohol durch Ubertreiben mit Wasserdampf 
verjagt ; hierbei gehen die durch Zersetzung wahrend der Reaktion 
gebildeten Basen mit uber. Nun wird mit Salzsaure stark angesauert 
und wiederum mit Wasserdampf destilliert. Die  zuruckbleibende 
Losung wird im Vakuum zur Trockne verdampft, der Ruckstand mit 
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viel hCif3em Athylalkohol ausgezogen, vom Xochsalz filtriert und &r 
Alkohol wiederum im I'akuum verjagt. Es hinterbleibt eine olige 
Mass?, die rnit verdiinnter Chlorwasserstoffsaure zur Zerstorung des 
etwa gebildeten Esters 15 Min. gekocht und endlich durch ganz wenig 
Tierkohle entflrbt wird. Beim Eindampfen des Filtrates von der 
Tierkohle erhllt man das s a l z s a u r e  H o m o - c i n c h o l o i p o n ,  das 
aber wenig Neigung zum Krystallisieren zeigt. Ziir Reinigung wird 
es nach Aufnehmen mit wenig Wasser fraktioniert mit Goldchlorid 
gefallt. Zunachst scheiden sich harzige Massen, dann das schon 
krystallisierte g o ldc  h lo  r w a s s e r s t  o f f s a u r  e S a l z  ab. Es  bestebt 
aus gelben Blattchen, die bei 1780 (korr.) schmelzen. 

Nach dem Trocknen iiber Schwefelsaure gaben: 

0.0853 g Sbst.: 0.0321 g Au. 

Znr Isolierung der f r e i e n  S a u r e  wird das Goldsalz in viel 
Wasser suspendiert und unter stetem Schutteln 3 Stdn. rnit Schwefel- 
wasserstoff behandelt; dann wird die Mischung 2 Stdn. nu€ der Ma- 
schine geschuttelt. Das Filtrat Torn Goldsulfid wird i m  Vakuum ein- 
gedampft, der Ruckstand mit Wasser aufgenommen und aus der Losung 
die Salzsaure mit Silbercarbonat genau gefallt. Beim Eindunsten der 
waBrigen Losung im Exsiccator krystallisiert das Homo-cincholoipon 
in strahlig angeordneten NLdelchen. Sie wurden durch Pressen 
zwischen Filtrierpapier von geringen Mengen Mutterlauge befreit und 
iiber Schwefelsaure getrocknet. 

0.1065 g Sbst.: 0.2541 g COa, 0.0970 g HaO. - 0.2209 g Sbst.: 14.6 ccm 
N (180,760 mm). 

CloH1gOsN,HAuC14. Ber. Au 37.55. Gef. Au 37.63. 

CloH19NOa. Ber. C 64.80, H 10.34, N 7.57. 
Gef. B 65.07, 10.19, B 7.65. 

Das Homo-cincholoipon ist leicht lijslich in Wasser, Alkohol und 
Essigester, unloslich in Ather. Beim Erhitzen im Rohrchen schmilzt 
es bei 2250 (korr.). Die Ausbeuie an Goldsalz betrug 1.4 g oder 
40°/0 der Theerie. 

Der salesaure A t h  y 1 ester dcs Horn o -c ine h oloipou s konnte nicht 
krystallisiert erhalten werden ; wird das Homo-cincholoipon 2 Stdn. rnit 3-proz. 
alkoholischer Salzsiiure gekocht, so hinterbleibt nach dem Abdampfen der 
Losung ein zahes 01. Aus seiner wallrigen Losung fallt mit Goldchlorid ein 
gelbes, krystallinisches Chloraurat vom Schmp. 1230 (korr.) 

0.1624 g Sbst.: 0.0575 g Au. 
C1:,HsaOsN,HAuC14. Ber. Au 35.65. Gef. Au 35.41. 
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3-Athyl-1.2.4-cyclopentantrion-5- o x a l s l u r e - a t h y l e s t e r ,  
CHI .CHg. CH.  CO. CH. GO. COO CaHs 

do--ko 
20 g M e t h y l - n - p r o p y l - k e t o n  werden mit 34 g O x a l e s t e r  

vermischt und dann eine Losung von 5.4 g Natrium in 60 ccm Alkohol 
unter Eiskiihlung zuflieBen lassen. Die Fliissigkeit fiirbt sich tief 
orange, ohne etwas abzuscheiden; es wird deshalb sofort nochmals 
die gleiche Menge Oxalester und Natriumathylat-Losung zugegeben 
und die Mischung 10 Min. auf dem Wasserbade erwarmt. Hierbei 
farbt sich die Fliissigkeit dunlrelrotbraun; nun wird das Natrium durch 
Einleiten YOD uberschtissiger, gasf6rmiger Salzsaure ausgefallt, wobei 
die Farbe in hellgelb umschlagt. Das Filtrat vom Kochsalz wird im 
Vakuum auf etwa 100 ccm eingeengt und diese Losung durch Stehen- 
lassen im Exsiccator zur Krystalljsation gebracht. Nach einiger Zeit 
scheiden sich in reichlicher Menge schone, derbe, gelb gefarbte Pris- 
men ab, die durch Absaugen und Pressen zwischen Filtrierpapier von 
den Mutterlaugen befreit werden. Die Ausbeute an anniihernd reinem 
Rohprodukt betrug 42 g oder 75010 der Theorie. 

Zur Analyse wurde aus wenig hei5em Alkohol umkrystallisiert und im 
Vakuum Eber Schwefelsaure getrocknet. 

0.1554 g Sbst.: 0.3129 g COB, 0.0697 g BsO. 
Cl~HlsOs. Ber. C 54.98, H 5.04. 

Gef. P 54.92, a 5.02. 
Der 3-Athyl-l.2.4-cyclopentantrion5-oxalester ist leicht loslich in 

Eisessig, Essigester und heiBem Alkohol, weniger loslich in Ather 
und heiBem Waseer. In Alkalien lijst er sich mit dunkelroter Farbe. 
Sein Schmp. liegt bei 120-1210 (korr.). 

3 - A t h y l -  1.2.4- cyclopentantrion-5-oxalsaure. 
2 g Ester werden in wenig heiBem Wasser suspendiert und nach 

Zugabe von 10 ccm 5-71. Salzsaure 10 Min. gekocht, wobei derselbe 
zunlchst schmilzt, bald aber in Losung geht. Beim Erkalten der 
Losung krystallisiert die freie Saure in kleinen, meist sternformig 
angeordneten, gelben Nadeln aus. Die Ausbeute ist fast quantitativ. 

Aus Wasser umkrystallisiert und im Vakuum iiber Schwefelsaure ge- 
trocknet, gaben: 

0.1236 g Sbst.: 0.2287 g CO2, 0.0123 g Ht0. 
C9HeOs. Ber. C 50.93, H 3.80. 

Gef. )) 50.88, B 3.86. 
Die 3-Athyl- 1.2.4-cyclopentantrion-5-oxalsaure lost sich leicht in 

Alkalien, heiljem Wasser, Alkohol und Essigester, weniger in Ather. 
Beim Erhitzen im Rohrchen schmilzt sie bei 1850 (korr.). 
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CH, . CHO . CH. GO. CHa 
CO-GO 

3- A t h  y 1- 1.2.4 - c~ cl o p en  t a n t  r i on ,  I I .  

3 g Athyl-cyclopentantrion-oxalsaure werden mit 20 ccm konz. Salz- 
siiure 1 Stde. am RiickfluBkuhler gekocht. Nach dem Einengen auf 
dem Wasserbade krystallisiert das .khyl-cyclopentantrion beim Er- 
kalten aus. Es  wird durch Umkrystallisieren aus heiBem Wasser 
gereinigt und so in farblosen, feinen Nadeln erhalten, die lufttrocken 
bei 96O (korr.) schmolzen. Die Ausbeute betrug etwa 80°/0 der 
Theorie. 

Es enthzlt 2 Mol. Krystallwasser, die es bereits im Vakuum iiber Schwefel- 
siinre verliert. 

0.2352 g Sbst. verloren 0.0485 g H10. 

Die so getrocknete Substanz gab: 
CrHa08 + 2 HaO. Ber. 20.46. Gef. 20.63. 

0.1438 g Sbst.: 0.3170 g GO,, 0.0740 g HaO. 
C,H8O3. Ber. C 59.96, H 5.76. 

GeF. > 60.13, n 5.76. 

Das wasserfreie 3-Athyl- 1.2.4-cyclopentantrion erweicht beim Er- 
hitzen gegen 6 8 9  und schmilzt unter Aufschaurnen bei 173O (korr.); 
es ist recht hggroskopisch. Es lost sich sehr leicht in wahigen 81- 
kalien, leicht i n  hlkohol und heiBem Wasser, schwer in Ather. 

3 .  A t  h y 1- 1.2.4 - c y cl  o p en  t a n  t r i  on-m on oxim. 
Eine Losung von 1 g Athyl-cyclopentantrion in 10 ccm Wa<ser 

wird mit einer wiiBrigen Losung yon 0.4 g saiz-aurem Hjdroxylamin 
und dann allmalich mit 7 ccm n-Natronlauge (1 Moi.) versetzt. Beim 
Erkalten scheidet sich das e h a s  gelbgefkbte Oxim in guter Ausbeute 
ab. Durch Umkrystallisieren aus heiBem Wasser wird es farblos 
erhalt en. 

0.1661 g Sbst.: 0.3308g COO, 0.0874 g HsO. 
CrH90aN. Ber. C 54.16, H 5.85. 

Gef. I) 54.32, Z, 539 .  
Das Oxim k r j  sta!lisiert in feineu Nadeln vom Schmp. 140° (korr.); 

es lost sich leicht in heiBem Wasser und Alkohol, weniger in Ather- 




