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HsCs, OOC. C=C. CHa 

Hs C i ,  OOC . C-C . CHa 
1 >N.CeHa.N:N 

C (OH)--N . Cs Hs 
Die von uns neu aufgcfundene Spaltung des 1-[p-Acetylamino-phenyl]- 

2.5-dimethyl-pyrrol-3.4-dicarbons6ureesters mit Salzsaure in .die Komponenten 
gab uns den AnlaB, das V e r h a l t c n  w e i t e r e l r  P y r r o l d o r i v a t e  
g e g e n M i n e r  a1 s a u  r e  n zu untersuchen. Die Spaltung der Furfuran- 
und Thiophen-Abkiimmlinge ist schon Iiingst bekannt. Bei Pyrrolderivaten 
liatten C i a m i c i a n  und Z a n e  t ti6) nur eine Zerleeguqg bei der Ein- 
wirkung von Bydroxylamin auC einige Pyrrole beobachtet, indem sic die 
Dioxime der entsprechenden 1.4 Dikelone erhielten. D U d e n 8) hat bei 
einigen Pyrrolverbindungen in der Camphan-Iieihe eine Spaltung clurch 
hIinerals2uren erhalkn. Unser Verfahren ubertrugen wir auf den 1 - [ p  - Ti i - 
t r o - p h e n y 1 ] - 2 5 - d i m e  t h y 1 - p y r r o 1 -3.4 - d i c a r  b o n s i i u r e e  s te r. Er 
lieferte bei der entsprechenden Behandlung niit Salzsiiure das angewandte 
aromatische Amin : p - N i t r 10 - a n  i 1 i n zuruck. Ob auch Pyrrolderivate, 
dic keine Substitutienten im Benzol cnthalten, diese Spaltung eingehen, solkte 
der VOII  K n o  r r dargestellte 1 - P h  e n  y I - 2.5 - d i m e  t h y 1 - p y r rol -3.4 - 
d i c a r  b o n s aa r e e s ter zeigen. Bei langer6m Erwsrmen mit Salzsaure 
auf dem Wasserbade .ging der olige Ester in LBsung. Aus der mit Natron- 
lauge alkalisch geniachkn Losung isoljerbn wir A n i I i n  und iden'tifizier- 
t e q  es durch das charakterislische il n i 1 i n a z o - 2  -ox y n a  p h t h a 1 in .  In 
allen diesen Fiillcn verlie€ die Spaltung in gleicher Weise. Die Salksiiure 
w irkt hydrolysierend auf den Pyrrolkern. Unter Wasseraufnahme tritt Auf- 
spallung in die Komponenkn ein. Die Isdierung des 1.4-Diketons gelang 
nicht, da anzunehmen ist, dab e y  durch die Salzslure eine tiefgehende 
Zerselzung eileiden mul3te. 

266. Walter  H u c k e l  und Eriah G o t h :  
Daretelluag der y-Phen;vl-butter-o-carbonsllure. 

[Aus d. Nlgrm. Chem. Univ.-Laborat. Gotlingen.] 
(Eiiigegangen am 6. Juni 1924.) 

Zur Durchfuhrung von Versuchen, uber die spaiter an ariderer Stelle 
berichtet werden soll, benotigten wir etwas grol3ere Mengen der bisher noch 
nicht dargestellten C y c  1 o h e  x a n -  1 - b u t t e r  - 2 - c a r b o n s l u r e .  Ihre 
Gewinnung aus der entsprechenden aromatischen Saure, der bereits be- 
kannten y - P h e n y 1 - b u t t e r  - o - c  a r b o n  s a u r e ,  scheint der zunachst ge- 
geberie Weg zu  sein. Da uns aber die Darstellung groDerer Mengen dieser 
Siiure anfangs Schwierigkeiten bereiteta, wurden aul3erdem Versuche ange- 
stellt, die unter Umgehung der aromatischen Mutiersubstanz gleich zurn 
Cyclohexan-Derivat fuhreri d l t e n .  

Die y-Phenyl-butter-o-carbonsaure ist bisher nur von R o s e r  1) und K i p p i  11 g2) 
dargcstellt worden. Die von heiden Auloren angegebenen Wege sind fkr die Dar- 
stellung grBI3erer hlengen nicht gangbar. 

4) 13 ii I o w s Pyrazolon-Formcl: B. 51, 1246-70 [1918]. 
5) C i a m i c i a n  uiid Z a n e t t i ,  B. 22, 1968 118891. 
6) D u d e n ,  B. 34, 3052 [1901]. 
1) B. 18, 3118 [1SS5]. 2 )  Soc. 83, 249, 251 [1903]. 
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E i n h o r n 3 )  hat vergeblich versuctit, bei der 1-Oxy-2-naphthoesaure mit 
Natrium und Amylalkoliol die Salicylsaure-Spaltung hcrbeizufiihren, die 
die gesuchte Saure U l t e  ergeben mussen, und ein von uns rnit dem lioher 
siedenden C y c 1 o h e x a n o  1 durchgefuhrter Versuch hatte das gleiche nega- 
tive Resultat. Die Ursache dcs MiBlingens dieser lctzbgenannten Vcrsuche 
hat man wohl in dcr Unmoglichkeit zu sehen, die a - 0 x y - 11 a p h t  h o e  - 
s I U r e primiir rnit Natrium zu einer D i h y d  r o v e  r b i nd  U n g zu hydrieren. 
Die Bildung einet solchen partiell hydrkrten Verbindung, die man als Enol- 
form ciner Kebcarbonsiiure aufzufassen ha& ist als Vorbedingung fur  den 
Eintritt der SalicylsLure-Spaltung anzusehen, wie E i n  1.1 o r n 4 )  gezeigt hat. 

Diese Auffassumg weist aber gleich auf einen neuen We:, niimlich, 
anstatt von der a-0xy-naphthoesiiure selbst von ihrer Dihydroverbindung 
auszugehen und zu vwsuchen, diesc der Siurespalturig z u  unterwerfen. 
Diese Dihydroverbindung ist aber nichts anderes als die E n o 1 f 10 r m d e  r 
a - T e  t n a l o n - P - c a r b o n s a u r  e :  

C. OH CO 
"'-C.COOH \ CH.  COOH 

(),)CH.r - I j[JcHp 
CHa C Ha 

I>a das a - T e t r a 1 o n  j k z t  leicht zuganglich 'ist und Wege bekannt 
sind, die von Kebnen zu den entsphchenden P-Keto-carbonsauren bzw. 
,deren Estern fiihren, erschien die Aufgabe der Darstellung der y-Phenyl- 
butter-o-carbonsaure in einer prinzipiell recht-einfachen Weise gelost. Als  
Darstellungsniethode fiir den a-Tetralon-fi-carblonester wurde die K o n d e n  - 
s a t i o n  v o n  a - T e t r a l o n  rni t  O x a l e s t e r  zuin a - T e t r a l o n - 8 -  
o x a 1 e s t e r  mit nachfolgender K o h l e  n o  x y d  - A b s p a 1 t u n g , wie sie 
an andern cyclischen Ketonen von K Q t z 5 )  studiert worden ist, in Aussicht 
genommcn . Die beabsichtigte Reaktionsfolge : 

CO CO 
'('"2 Ha r 7 " q " H .  CO. COOC& ~ "'CH. COOCsHs 

[)()CHa %,,,CHa I).. JCH~ 
CHa CH, CHa - 
I. 11. m. 

C.OH COOH 
"-C.COOCaHs v. " CHa .COOB !I lCHa 

-a/\/ 
* IV. f I lCHp v\/ 

CH:, CHa 
ist tatsiichlich zu vervirklichen. Der kryslallisierte Tetralon-carbonester is€ 
die Enolform IV. 

Unerwartek Schwierigkeiten machle dabei die S I U r e - S p a 1 t u n g 
d i e s e s  E s t e r s ,  wobei es ohne ,Bedeutung ist, ob er in fliis'si,ger Form 
oder als krystallisiertcs Erml in  Reaktion gebracht wird. Die sonst iibliche 
Methode der SHure-Spaltung mit methylalkoholischem K d i  (s. z. B. D i e c k - 
m a n n 6 )  und P e r k i n  7 ) )  vcrsagte vollkommen; es entstand- nur a-Tetralon 
oder freie Tetralori-carbons~uiure. Nach vielen Versuchen fiihrte cine hbande- 
ivng einer Vorschrift von E i n  h o r  ns )  zum Ziel. Mlit K a t r i u m  i n  

3 )  A. 286, 268 [lS'JSj. 4 )  a. a. O., S.  Xti. 6 )  A. 342, 306' [1905]. 
6 )  A. 317, 57 [1901]. 7 )  Soc. 121, 1567 [1922]. 8)  A. 286, 266 [189.5]. 
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C y c 1 o h e x a  n o 1 vollzieht sich die gewunschte Spaltung des Esters in 
einer Ausbeute von etw.a 200/0. Aber auch hier t r i t t  daneben in betsacht- 
lic hem Umfange Keton-S pal tung e i n. 

Keben der gesuchkn y-Phenyl-butter-o-carbonsaure wurden noch an- 
dere SBuren im Reaktionspmdukt festgestell t : 1 - 0 x y - 2 - n a p h t h o e d 
s a u r e  (Schrnp. 1880)) D i h y k l r o - n a p h t h o e s f u r e  (Schmp. 12Ooj, T e -  
t r a h y 'd r o - n a  p h t h o  e s l u  r c .  Die Entstehung der a - 0 x y  - n a p  h t ,ho  e - 
s 5 u  r e ist deshalb bemerkenswert, weil sic trotz Gegenwart von uber- 
sclizssigem Natriium aus ihrer Dihydmvmerbindung eritstanden ist. Wenn 
also un tez den Bedi ngungen der S alicylsiiuTe -S palt ung Oxy -dihydro -naph- 
tlioesiiure bzw. deren Ester d'ehydriert wird, und zwar irnmerhin so rasch 
dehydriert wird, daS sich merkliche Mengon neben den normalen Produkten 
der Saure- und Keton-Spaltung finden, .so ist es nicht weiter verwunder- 
lich, da13 umgekehrt eine Hydricrung d'er a-0xy-naphthoeshre unter den 
gleichen Umstanden nicht zu erzwingen ist. 

Die Saure vom Schmp.1200 ist eine D i h y d r o - j 3 - n a p h t h o e s i i u r e ,  
denn sic nimmt bei der katalytischen Hydrierung 1 Mol. Wasserstoff auf 
und geht dabei in die T e t r a h y d r o , - p - n a p h t h o e s % u r e  iiber. Von 
den drei theoretisch moglichen Isomeren sind zwei bekannt, eine labile 
Form, Schmp. 1030, und eine stabile, Schrnp. 161° ( B a e y e r s ) ,  Sowinyki lo)) .  
Fur die ))labile(( Form hat B a e y e r  die Fonnel VI  erwiesen, und fur 
die xstabilecc die Formcl VII sehr kvahrsckeinlich gernacht. Demnach bleibt 
fur die ncue Saure die Forme1 VIII, die auch rnit firer Bildunggweise am 
besten in Einklang zu bringen ist, wenn rnxn n h l i k h  annimmt, daS der 
Ester der Keto-ca'rbonsaure zunachst zum Ester der j3-Oxy-saure reduziert 
wird, aus  dem dann durch Wasserabspaltung und Verseifung die ungesiiit- 
tigte Siiure entsteht. 

Die als Hmptprodukt gewonnene y-Phenyl-butter-o-carbonsaure schmilzt 
bei 139-1400 (R o s e r : 138-1390, K i  p p i n g : 138O). Durch katalytische 
Hydrierung gelangt man leicht zur C y c 1 o h e  x a n - 1  - b u t t e r  - 2 - c a r  - 
b o n s B U r e ;  es entsteht ganz uberwiegend eine bei 92-940 schmelzende 
Form, die man nach Analogien als &-Form anzuspwchen hat. 

Die Versuche, unler Umgehung der Phenyl-butter-ocarbonsPu~ die Cyclohexan-1- 
bu tier-l-carbons8ure darzustellen, gingen ebenfalls auf die Siurespaltung eines P-Keto- 
carbonsiureesters, und zwar des a - D e k a 1 o n - f i  -c a r b o n e s t e r s , hinaus, weil zu 
verrnuten war, daD hier die Slure-Spaltung nicht die unenvarteten Schwierigkdtcn 
wie beirn Tetralon-carbonsiure-ester hieten wfirde. Es wurde zunichst versucht, die 
1-01y-4ekalin-2-carbonsPure zu erhalten, deren Ester bei der Oxydatiori 
den lieto-carbonester geben sollte. Zu dem Zwecke wurde einmal die 1-Oxy-2- 
n a p h t h o e s I U r e katalytisch hydriert, ferner der a-l'etralon-gcarbonester. 

Die H y d  r i e r u n g  d e r  a - O x y  - p  - n a p h t h o e  s l u r e  greift zunachst 
nur den nicht substituierten Kern an, so da13 1 . 2 - T e t r a , l - s g l i c y l s a u r e  
entstelit. Letzkre ist nur sehr schwer weikr hydrierbar, gibt aber u .a .  
eine Saure vom Schmp. 167-1680, die nach der Analyse die gesuchte 
Oxysiiure ist. 

Der Tetralon-carbonester nimm t bei der Hydrierung unge€ahr 5 Mol. 
Wasserstoff auf. Dernentsprechend entsteht als Haupbprodukt Dekalin-B- 

9 )  A. 266, 19s [1891]. 10) B. 24, 2358 [1S91]. 
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carbonsaureester, der bei der Verseifung ein Gemenge von ds- und #ram- 
D e k a 1 i n  - p - c a r b o n  s a u  r e  liekrt. Wahrend sonst bei der Hydrierung 
mit Platin aus Naphthalin und Tetnalin oder deren Deriyaten ausschliel3- 
lich oder fast ausschliel3lich die Bildung von &-Dekalin bzw. dessen Deri- 
vaten beobachtet wird, ist hier zum erskn Male die Enktehung eines' Deri- 
vates des tmm-kkalins in erheblilicher Menge festgestellt woden. Die 
letzten Fraktionen des hyd'rierten Esters geben bei der Verseifung ds neu- 
trales Produkt tram - a - D e k a 10 n in geringer Menge, also ist a-Dekalon- 
carbonester zugegen. Ferner entsteht eine Siiure vom Schmp. 198O, CI1HlsOs, 
die, nach ihrer Zusammensetzuag und Entktehungsweise nur eine 1 - 0 s y - 
d e k a 1 i n - 2 - c a r b o n s  a u  r e sein kann. 

Beschreibung der Versuche. 
a - T e t r a 1 o n  - a - c a r  bon  s a u r e -e s t e'r (111). 

Die Kondensation von a - T e t r a 10 n ( I )  mit 0 x ~ l e  s t e r wurde nach 
der von K o t und B 1 e n d e  r m a n n gegebenen Vorschrift 11) durchgefiihrt. 

Zu einer auf - 100 bis - 150 abgekuhlten Mischung von 122g Tetralon und 117g 
Oxalester wird eine - 100 kalte Natriurn&thylat-L&sung aus 20 g Natrium und 400 ccm 
absol. Alkohol zutropfen gelassen. Das Reaktionsprodukt erstarrt gew6hnlich nach 
mehrstandigem Stehen im Eisschrank krystallin. Es wird allmihlich in eine Mischung 
aus 2250 g Eis und 50 ccm kbnz. Schwefelsiure eingetragen. Das sich abscheidende 
braune 01 krystallisiert alsbald. Nach dem Auftauen des Ekes wird msch abgesogen 
und mehrmals mit eisltaltern Wasser gewaschen. 

Der so erhaltene a - T e t r a l o n + a - o x a l e s t e r  (11) entsteht in einer 
Rohausbeute vOn 90 O/o der Theorie. Aus verd. Methylalkohol umkrystalli- 
siert, bildet er hellgelbe Bllttchen vom Schmp. 480. 

0.1207 g Sbst.: 0.3023 g CO2, 0.0607 g HzO. 
Ber. C 68.29, H 5 69. Gel. C 68.32, I1 5.63. 

Der rohe, trockne Ester wird in einem mit RiickfluDkuhlung ver- 
sehenen, schrZggestellten C 1 a i s e n - Kolben im Vakuum auf 180-2000 
Luftbad-Temperatur erhitzt. GewGhnlich setzt die K oh 1 e no ?E yd - Ab- 
spaltung nicht sofort ein; 4-6 Stdn. 'nach Beginn ist sie beendet. Nach 
einem Vorlauf von Tetralon mit etwas Tetralin geht die HauptJfraktion fast 
konstant bei 1870, Mmm, iiber. Gegen Ende der Destillation sinkt die Tem- 
peratur erbeblich, der Kolbenriickstand spaltet Kohlendioxyd unter gleich- 
zeitiger Bildung von a-Tetralon ab. Etwa 25OiO des angewandten Tetralon- 
oxalesters bleiben verharzt im Kolben zuriick. ~Aus  der Haupffraktion 
scheiden sich beim Stehen im Eisschrank nach mehreren Stunden wohl- 
ausgebildete, grol3e Krystalle vom Schrmp. 340 ab. Ausbeuten aus 300 g Tetra- 
lon 445 g roher Tetralon-oxalester, 228 g krystallisierter Keto-carbonester. 
Die Krystalle sind die reine E n o l f o r m  d e s  a - T e t r a l o n - B - c a r b o n -  
e s t e r s  (IV). 

0.1628 g Sbst. : 0.4274 g CO,, 0.0950 g H20.  

0.1264 g Ester verbrauchten 0.0918 g Br,. Ber. 0.0926 g Br,. 
Das gelbgriine Kupfersalz schmilzt bei 1960. 

Bei milder Verseifung entsteht die freie a - T e t r a 1 on  - 

ClsHl,Os. Ber. C 71.53, H 6.17. Gef. C 71.62, H 6.53. 

- c a r  bo n - 
s a U r e , Schmp. 930 unt. Zers. 

11) 1naug.-Dissertat., Gdttingen 1913. 
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S a u r  e - S  p a l t u n g  d e s  a - T e  t r a l o n -  f i  - c a r b o n e s t e r s .  
Versuche, die Siiure-Spaltung rnit methyl- oder iithylalkoholischem Al- 

kali, rnit oder ohne Verdiinnung mit Wasser, bei den verschiedensten Kon- 
zentrationen herbeizufiihren, blieben erfolglos, ebenso rnit Natniumathylat. 
Stets entsfand viel a - T e t r a I o n ,  SBuren bildeten sich nur in verschwin- 
dender Menge. SchlieBlich sind wir bei folgender Vorschrift stehen ge- 
blieben, bei der die S p a l t u n g  d u r c h  N a t r i u m - c y c l ' o h e x a n o l a t  
herbeigeftihrt wird. 

In 75 ccm siedendes qyclohexanol weden 5 ,g Natrium eingetragen. 
Hat sich eiii erheblicher Teil des Natriums gclost, so wird einc Ldsung von 
15g Ester in  50g Cyclohexanol zutropfen gelassen, wobei die Temperatuc 
auf 190-2000 gehalten wird. Nach vollstiindiger Losung des Natriums wird 
noch einige Zeit gekocht, dann wird unter Umriihren in viel kaltes Wasser 
gegossen, die wiiibrige Schicht abgebssen, eingedampft und angcsaucrt, 
wobei die Phenyl-butDer-o-carbonsiiu~ auslallt; Ausbeute etwa 3 g. Die 
rohe y-Phenyl-butter-0-carbonsaure wird zur Entfemung der sie 
begleitenden Sauren zweimal mit Benzol ausgekocht, mehrmals aus Wasser 
umkrystallisiert und schmilzt dann bei 139-1400. 

Die in Eenzol lbslichen SHurcn, die alle in Wasser ungewBhnlich schwer I(islict1 
sind, werden mit Wasser ausgekocht; der Riickstand wird dumh 'oftmaliges Urn- 
krystallisieren aus Wasser und verd. Mcthylalkohol in drei Fraktionen vom Schmp. 
1880, 1200 und 940 zerlegt. Die zur Identifizierung dcr SHure, Schpp. 1880, rnit 
1 - O r y - 2 - n a p  h t h o e s l a r e  angestellten Versuche Iiihrten zu Widerspriichen mit 
den Angaben von S c h m i t t  und B u r k a r d l a ) .  Danach sol1 der M e t h y l c s t e r ,  
Schmp. 780, durch mehrstiindiges Kochen mit methylalkoholischer SchwefelsHure zu 
erhaltcn sein; es gelang uns aber auch durch 15-stdg. Kochen nicht, eine nennenswerta 
Veresterung zu erzielen, wahrend die isomere 2-Oxy-3-naphthoesaure schon nach 
3-4 Stdn. vollstandig verestert war (wrgl. dazu die Angabe von Lass a r -  C o hnl3)). 
Glatt gelingt die Veresterung rnit D i a z o - m e t h a n ,  wobei die Hydroxylgruppe 
erhalten bleibt. Durch den so dargestellten Methylester vom' Schmp. 780 gelang die 
einwandfreie Identifizierung 14). 

Die SHure, Schmp. 1200, ist ungcsAttigt* gegen Permanganat und nimnit bei der  
Hydrierung rasch 1 Mol. Wasserstoff auf: 0.28 g SHure nahmen in Imethylalkoho- 
l ixher  L6sung mit Palladium-Tierkohle 35 ccm Ha auf, ber. 36 ccm. Die hydrierte 
S h r e  schmilz t bei 93-940, Misch-Schmp. rnit der T e t r a h y d r o - - n a p h t h o e s fi U r e 
ebenso. 

Analyse der S B U r c v o m S c h m p. 1200. 3.253 mg Sbst.: 9.096 mg CO,, 1.691 mg 1I20. 
C1lH,oOa (Dihydro-naphthoesiure). Eer. C 75.97, H 5.75. Gef. C i6.30, H 5.82. 

Die S B u r e  v o m  S c h m p .  940 erweist sich ebenfalls als unges5ttigt gegen Per- 
manganat, nirnmt aber bei der Hydrierung praktisch keiqen Wasserstoff auf und 
gleicht in allen ihren Eigenschaften einer durch Spulren Dihydroverbindung ver- 
uoreinigten sie B a e y e  r 16) und 
S o w i n s k i 16) beschrieben haben. 

' Die Hydrierung der y-Phenyl-butter-o-carbonsiiure zur C y c 1 o h e x a n - 
1 - b U t t e r - 2;- c a r  b o n  s i i  U r e mit Platinmohr in Eisessiglosung verlauft 
sehr glatt. Die hydrierte Saure bildet zungchst ein klares Glas, das nur 
schwierig zum Krystallisiwen zu bringen ist. Nach mehrmaligem Umkry- 
sfallisieren aus waBrigem Aceton lie$ der Schmp. bei 92-940. 

T e t r  a h  y d  r o  - p -  n a p h t h o e s H u r  e ,  wie 

-- 
12) E. 20, 2700 [1887]. Is) E. 41, 3365 [1908]. 
14) Die A c e t y l - a - o x y - n a p h t h o e s i u r e  schmilzt iibrigens nicht, wie 

15) A. 266, 200 [1891]. 16) B. 21, 2354 [l891]. 
S c h ni i t t und B U r k a r d angeben, bei 1580, sondern bci 1430. 
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3.179mg Sbst.: 7.246mg CO2, 2.455mg H20. 
C,,Hl80 , .  Ber. C 61.65, H 8.47. Gef. C 62.19, H 8.64. 

H y d r i e r u n g  d e r  a - O x y - p - n a p h t h o e s i i u r e :  0.57g SBure nahmen niit 
0.3 g Platinmohr in Eisessigldsung wihrend 14  Tagen 150 ccm Wasserstoff auf (ber. 
fiir 2 Mol. etwa ebensoviel). Die hydrierte Siure vom Schmp. 164-1650 gibt Blau- 
firbung mit Eisenchlorid und bei der Vercsterung mit Diazo-methan einen M e t h y l -  
e s t e r vom Schmp. 55-570, in Ubereinstimmung mit den Angaben von S c h r o e t c r l7 1 
fiir die 1 . 2 - T c t r a l - s a l i c y l s i u r e .  Dieselbe Siure entsteht rasch bei der IIydria 
rung mit kolloidalem Plotin nach S k i t  a :  5 g Oxy-naphthoesiure, 0.5 g Platin-Gelatine- 
Kolloid in 120 ccm Wasser, 1 g Pt als HaPtCls, 100 win Eisessig, 10 ccm HCI nahmen 
bei 2--3Atm. innerhalb 11/, Stde. 1.48 1 H, auf (ber. 1.2 l)l*). 

I l y d r i e r u n g  d e r  1 . 2 - T e t r a l - s a l i c y l s i u r e :  1 3 g  Stiure rnit 0 7 g  Platin- 
mohr nahmen wiihrend elwa 3Wochen 535ccm H, auf (ber. 432 f t r  3Mol., C!8 fur  
4 Mol.). Nach dem VerdampFen des Eisessigs wird der olige Rackstand mit Ligroin 
qusgekocht; es hinterbleibt eine Saure vom Schmp. 167-1680, die keine Eisenchlorid- 
Reaktion mehr gibt. 

CI,Hl,Os ( O x y - d e k a l i n - c a r b o n s l u r e ) .  Ber. C 66.62, H 9.11. Gef. C 66.12, H 9.34. 
29.5 g krystallisierles 

Enol vom Schmp. 340 wurden mit 3.7 g Platin in 1.50 ccm Eisessig wihrcnd 3 Wochen 
hydriert; mehrmaliges Aktivieren mit Luft war erforderlich. Aufnahme 16 1. ber. Iiir 
5 Mol. 14.54 1. Der hydrierte Ester ist nicht ganz einheitlich, Sdp.,5 150-1600. Durch 
mehrmaliges Fraklionieren 1HBt sich daraus reiner D e k a 1 i n - p - c  a r b o n e s ter iso- 
lieren. Bei der Verscifung entsteht eiii dliges, z. T. krystallines Gemenge von cis- und 
f r a n s - D e k a l i n - p - c a r b o n s i u r e ,  das nach den Angaben von B o r s c h e  und 
L a  n g e19) fibcr dic Siurcamide getrennt und durch dereii Sclimelzpunkte iind Misch- 
Schmelzpunkte identifiziert wurde. 

Die hdher siedenden Fraktionen des hydrierten Esters geben mit EisemNorid 
scliwache Violettfirbung. Bei der Verseifung tritt der charakteristische Geruch nach 
a - D e k a 1 o n auf; Nachweis durch Schmelzpunkt und Misch-Schmelzpunkt als fmns-  
a - D e k a l o n - s e m i c a s b a z o n .  Die als Hauptprodukt erhaltenen dligen Siuren 
werden mit Ligroin ausgekocht, wobei die Dekalincarbonsiuren in Ldsung gchen; 
es bleibt ein krystallinischer Riickstand, der nach dem Umkrystallisicren aus Wasser 
bei 1980 schmilzt und wohl nur eine 1-Oxy-dekalin-2-carbonsiure sein kann. 

C,, HI8O9. Ber. C 66.62. H 9.11. Gef. C 6.5.53, H 9.01. 

3.155 mg Sbst.: 7.645 mg CO,, 2.633 mg I1,O. 

H y d  r i e r u n g d e s  a - T  e tra 1 o n  - /3 -ca  rb o n-  es  t e r s: 

2.819 mg Sbst.: 6.842 mg COa, 2.294 mg H,O. 

Der J. D. R i e d c  1 A.-G., Berlin-Britz, sind wir fur  die C'berlassung von 
a-Tctralon zu grol3em Dank v,erpflichtet. 

1;) A. 426, 158 [1923]. 
18; l lr .  Prof. S k i  t a  hatte die grol3e Freundlichkeit, mich persdnlich in seine 

liydrieruiigsmetllode einzufiihren. Sie hat sich inzwischen auch in nndern Fsllen 
ini hiesigen Inslilut bestens bewihrt. Im vorliegenden Falle ist ihre Ubcrlegenheit 
besondcrs in die Augen springend. W: 14 ii c k e 1. 

19) A. 434, 233 [1923]. 


