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109. Otto Hromatka und Eva Engel: Uber das Triithylendiamin
(Bicyclo-[2.2.2] -1.4-diaza-octan), II. Mitteilung.
{Aus d. II. Chem. Laborat. d. Universitit Wien.]
(Fingegangen am 3. Juni 1943.))
In einer fritheren Mitteilung!) wurde die erstmalige Herstellung des
Tridthylendiamins (I) beschrieben. Diese Verbindung, deren Synthese schon
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von verschiedenen Autoren versucht worden war?2), wurde durch Erhitzen
des salzsauren Didthanolamins auf ungefihr 220° erhalten. Die Ausbeute
betrug ungefihr 29%,. Von dem Verlauf der Reaktion, die neben der Bildung
von Morpholin erfolgt, kann man sich nur schwer ein Bild machen. Es wurden
deshalb schon damals weitere Versuche unternommen, das Tridthylendiamin
in einer durchsichtigeren Reaktion und mit besserer Ausbeute zu gewinnen.
Zu diesem Zwecke wurden Mischungen der Hydrochloride von Athanolamin
und Diithanolamin oder von Ammoniumchlorid und Triithanolaminhydro-
chlorid auf 220—230° erhitzt, in der Erwartung, daB sich das Tridthylen-
diamin durch einfache Wasserabspaltung bilden wiirde. Aber auch in diesen
Fillen wurde keine bessere Ausbeute erhalten.

Die innere Alkylierung des N-[3-Brom-athyl]-piperazins (II) schien
aussichtsreicher. Prelog, Cerkovnikov und Ustricev?) erwirmten das
Hydrobromid von II mit verdiinnter Natronlauge und versuchten vergeblich,
das wasserdampffliichtige Tridthylendiamin zu gewinnen. Prelog erklarte
den negativen Befund damit, dal} bei einem um die horizontale Mittellage
schwingenden, dreiwertigen N-Atom eine giinstige Lage fiir die Bildung des
bicyclischen Ringsystems wenig wahrscheinlich wire.

In der I. Mitteilung?!) wurde die Vermutung geduBert, dall die Bildung
des ‘Tridthylendiamins eher zu erwarten sei, wenn man nicht freie Basen als
Ausgangsstoffe wihlt, sondern Ammoniumsalze, in denen die Lage der 4 Sub-
stituenten stabil ist.

Wir konnten in der vorliegenden Arbeit zeigen, dal sich das Triathylen-
diamin bei kurzem Erhitzen von N-[B-Brom-ithyl]-piperazin-dihydrobromid
im offenen Réhrchen auf 240—250° in einer Ausbeute von 25.5%, d. Th.
bildet. Beim Erhitzen im evakuierten und zugeschmolzenen Rohrchen war
die Ausbeute allerdings viel kleiner. Zur Isolierung des Triithylendiamins
benutzten wir wieder das p-Nitro-phenolat. Doch war es zweckmaflig, vor
der Abscheidung dieses Salzes die mit Wasserdanipf fliichtigen Basen durch

1) Hromatka, B. 75, 1302 [1942]. 3 Literatur siche B.73, 1302 [1942].
3 A. 535, 37 [1938).
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Benzoylierung nach Schotten-Baumann in sekundire und tertifire zu
trennen. Von den ersteren wurde Piperazin als N,N’-Dibenzoyl-piperazin
isoliert, und zwar je nach den Versuchsbedingungen in einer Ausbeute von
30—609, d. Theorie.

Die tertidren Basen enthielten neben dem mit Wasserdampf sehr leicht
fliichtigen Tridthylendiamin auch schwerer fliichtige Anteile, die aber noch
nicht untersucht wurden. Vielleicht handelt es sich dabei um die von Har-
ries?) erwidhnte Verbindung III. Beim Erhitzen von Salzschmelzen miiflte
ja die Gelegenheit fiir die zwischenmolekulare Alkylierung neben der inner-
molekularen gegeben sein,

Die gleiche Reaktion wurde auch auf das N-[-Chlor-dthyl]-piperazin-
dihydrochlorid iibertragen. Der tiefer liegende Zersetzungspunkt (230°) dieser
Verbindung erméglichte die Umsetzung bei tieferer Temperatur. Im offenen
Roshrchen bei 230—240° entstanden 19.8%, d. Th. reines Tridthylendiamin-
p-nitro-phenolat, im geschlossenen Réhrchen bei sonst vollig gleichen Be-
dingungen 22.5%, d. Theorie.

Endlich war es von Interesse, auch das Vérhalten des N-[f-Oxy-iathyl]-
piperazin-dihydrochlorids (IV) zu untersuchen. Eine innere Alkylierung konnte
hier einerseits durch Abspaltung von Wasser zwischen Hydroxylgruppe und
sekundirer NH-Gruppe erfolgen; es konnte aber auch, und das halten wir
fiir wahrscheinlicher, eine Uberfilhrung des Hydroxyls in Chlor durch die
abgespaltene Chlorwasserstoffsiure zuerst eintreten. Auch bei dieser Reak-
tion entstand Triithylendiamin. Die Ausbeute war aber bei unserer Versuchs-
anordnung wesentlich niedriger. Hier entstand ebenfalls Piperazin als Neben-
produkt. Uber den Verlauf der einzelnen Umsetzungen gibt folgende Tafel
einen Uberblick.

Tafel.
Nr. Tridthylendiamin Piperazin
Erhitzung von Bromithyl-piperazin, 2HBr
1 038g 240—250° 15 Min. geschlossen. sehr wenig 609 d. Th.
Roéhrchen  (p-Nitro-phenolat) (Dibenzoyl.)
.2 01 g 250—255° 15 Min. geschlossen. —_— isoliert
Roéhrchen (p-Nitro-phenolat)
3 036g 240—250° 15 Min. offenes 25.5%d. Th. 319,d. Th.
Roéhrchen  (p-Nitro-phenolat) (Dibenzoyl.)
Erhitzung von Chlordthyl-piperazin, 2ZHCI
4  042g 230—240° 15 Min. geschlossen. 22.5%, d. Th. 3249,d. Th,
) Rohrchen  (p-Nitro-phenolat) (Dibenzoyl.)
5 040g 230—240° 15 Min. offenes 19.89 d. Th. 12.69, d. Th.
Rohrchen  (p-Nitro-phenolat) (Diberzoyl.)
Erhitzung von Oxyidthyl-piperazin, 2HCI
6 054g 200—215° 15 Min. geschlossen. 2.89% d. Th. nicht untersucht
Rohrchen  (p-Nitro-phenolat)
7 0.3 g 240—250° 60 Min. geschlosscn, 2.5% d. Th. isoliert
Rohrchen  (p-Nitro-phenolat) (Dibenzoyl.)
8 054+g 200—215° 13 Min. offenes 2.59% d. Th, nicht untersucht

Réhrchen  (p-Nitro-phenolat)

Die Bildung von Tridthylendiamin bei diesen Versuchen im Gegensatz zu dem
negativen EKrgebnis von Prelog beim Umsetzen des Bromithyl-piperazins (Base) schien

9 A. 294, 350 [1896].
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die Erklé’.rung zu stiitzen, das schwingende, dreiwertige N-Atom verhindere die Bildung
des bicyclischen Systems. Wir machten trotzdem auch selbst Versuche, das Bromithyl-
piperazin selbst umzusetzen. Wir wollten die Base mit Lauge in Freiheit setzen, it
organischen Lésungsmitteln (Ather, Diisoamyldther, Bénzol, gechlorte Kohlenwasser-
stoffe usw.) ausschiitteln und dann durch Erhitzen dieser Lésungen die innere Alkylierung
‘der freien Base erreichen. Auf diese Weise hitte auch die Anwendung sehr verdiinnter
Losungen eine zwischenmolekulare Alkylierung zuriickdringen sollen. Es gelang aber
‘nicht, das Bromithyl-piperazin aus der wifirigen Losung auszuschiitteln. Die sofortige
Entstehung gallertiger, in organischen Losungsmitteln unloslicher Fillungen beim Ver-
‘setzen einer konzentrierten Losung des N-[3-Brom-ithyl]-piperazin-dihydrobromids in der_
Kilte und weitere Vorversuche, auf die nicht eingegangen werden soll, legen die Ansicht
nahe, dafl das freie Bromithyl-piperazin dulerst unbestindig ist und sich zu héher mole-
kularen Verbindungen mit einem geringen Bromgehalt umsetzt. Es wurde auch versucht,
Bromithyl-piperazin-dihydrobromid in absol. alkoholischer Ldsung mit ein oder zwei Mol.
Kalilauge in das Monohydrobromid oder.in die Base zu verwandeln, Kaliumbromid
abzutrennen, die Alkohollésung einzudampfen und den Riickstand zu erhitzen. Tridthyvlen-
diamin wurde bei dieser Reaktion, wie bei allen Versuchen mit Bromithyl-piperazin, in
atkalischer Iosung nicht erhalten.

Anders verhielt sich da$ Chlordthyl-piperazin, wohl durch geringere
Reaktionsfahigkeit des Chlors im Vergleich zum Brom.

Das Dihydrochlorid dieser Verbindung wurde in konzentrierter Losung
mit einem UberschuB von Lauge versetzt und die Fallung mit Ather aus-
-geschiittelt. Nach langem Erhitzen wurden die Basen mit Salzsiure ab-
getrennt. Aus dieser sauren Losung wurde eine geringe Menge Tridthylen-
-diamin in normaler Weise durch Wasserdampfdestillation und Bildung des
p-Nitro-phenolates isoliert. Dies beweist, daB die innere Alkylierung der
Basen bei niedriger Temperatur mdglich ist und scheint fiir die Deutung des
Reaktionsmechanismus von prinzipieller Bedeutung zu sein.

N-[-Oxy-dthyl]-piperazin war schon frither5) als Dihydrochlorid aus
Piperazin-dihydrochlorid iiber Monocarbiathoxy-piperazin und Oxyathyl-
carbathoxy-piperazin erhalten worden. Wir konnten die Verbindung ein-
facher durch Umsetzung des Piperazin-monohydrochlorids (neutral gegen
Phenolphthalein) mit Athylenoxyd gewinnen. Die ebenfalls versuchte Um-
setzung des Piperazin-dihydrochlorids (neutral gegen Bromphenolblau) mit
Athylenoxyd gelang nicht.

Die Trennung der mit 449, d. Th. Ausbeute erhaltenen Base von un-
verdndertem Piperazin und von Bis-[3-oxy-athyl]-piperazin erfolgte durch
Fraktionieren im Vakuum. _

Das N-[3-Brom-ithyl]-piperazin-dihydrobromid wurde durch Erhitzen des
‘Oxyiathyl-piperazins mit Bromwasserstoffsiure auf 130° erhalten. Prelog
hatte die gleiche Verbindung durch Spaltung des N-[B-Athoxy-athyl]-pipera-
zins, das aus N-[p-Nitroso-phenyl]-N’-dthoxvithyl-piperazin erhalten worden
war, mit Bromwasserstoffsaure hergestellt.

Durch FErhitzen von Oxyithyl-piperazin-hydrochlorid mit Thionyl-
chlorid erhielten wir N-[8-Chlor-dthyl]-piperazin-hydrochlorid.

Beschreibung der Versuche.
N-[B-Oxy-dthyl]-piperazin (IV): 26 g Piperazin-hexahydrat®)
wurden bis zur neutralen Reaktion von Phenolphthalein mit =n-Salzsiure
5) Moore, Boyle u. Thorn, Journ. chem. Soc. London 1929, 39.

) Fir die freundliche Uberlassung von Piperazin danken wir Hrn. Direktor Dr.
Krianzlein, I. G. Farbenindustrie A.-G., Héchst, herzlich.



Nr. 7/1943) ( Bicyclo-[2.2.2]-1.4-diaza-octan) (I1.). 715

versetzt und auf etwa 60 ccm eingedampft. Zur Losung wurde unter Eis-
kithlung und Riihren rasch eine Losung von 8.8 g Athylenoxyd (1.5 Mol.)
in 30 cem Wasser zuflieBen gelassen und weitere 10 Min. gerithrt. Dann wurde
im geschlossenen Gefill 4 Stdn. bei Raumtemp. stehengelassen, wobei sich
die Losung gelb firbte und leicht erwirmte, mit n-Salzsiure kongosauer
gemacht und die Losung eingedampft. Der Riickstand wurde mit einer
der zugesetzten Salzsiuremenge entsprechenden Menge 2-nm-absol. alkohol.
Kalilauge versetzt, vom Kaliumchlorid abfiltriert und die alkohol. Losung
im Vak. eingedampft. Der dickfliissige Riickstand wurde im Vak. fraktio-
niert. Nach einem Vorlauf von Piperazin destillierte das Oxyithyl-
piperazin bei 122—130%12 Torr. Es wurde durch nochmalige Destillation
. in einem Fraktionierkolben mit eingebauter Widmer-XKolonne?) gereinigt.
Farblese, zihe Fliissigkeit; leicht 16slich in Wasser, Methanol, Alkohol, schwer
16slich in Ather. Sdp.,, 125—128°.
C.H,,ON, (130.19). Ber. N 21.32. Gef. N 21.24 (MaBanal).
Hydrochlorid : Die Base wurde mit wiallr. Salzsdnre angesiuert und eingedampft.
Der krystallisierte Riickstand wurde aus verd. Alkohol umkrystallisiert. Tiefschmelzende
Verbindung, die durch vorsichtiges Trocknen das Krystallésungsmittel verlor und in
das bei 186—187% schmelzende Hyvdrochlorid iiberging.
C.H,,0ON,, 2HCI (203.12). Ber. N 13.70. Gef. N 13.71 (Mikro-Dumas).
Pikrat: 0.1 g Base wurde in Alkohol geldst und mit der alkohol. Lésung von 0.5 g
Pikrinsiure versetzt. Krystalle vom Schmp. 247—-248° (Zers.).
CsH,,ON,, 2C,H,0,N; (588.40). Ber. N 19.05. Gef. N 18.94 (Mikro-D.).
3.5-Dinitro-benzoat: 0.1 g Base wurde in Alkohol gelést und mit der alkohol.
Lésung vou (.5 g 3.5-Dinitro-benzoesiure versetzt. Krystalle vom Schmp. 181—182°
nach Sintern.
CoH,ON,. 2C.H,0.N, (554.43). Ber. N 15.16. Gef. N 15.31 (Mikro-D.).
p-Nitro-phenolat: 0.1 g Base in Ather'wurde zu einer dther. Lésung von 0.3 g
p-Nitro-phenol zugesetzt. Nach einiger Zeit schieden sich hellgelbe Krystalle aus.
Schmp. 94—95°.
CH,,ON,. 2C,H,O,N (#08.41). Ber. N 13.72. Gef. N 13.51 (Mikro-D.).

N-[B-Brom-iathyl]-piperazin: 2.4 g Oxyathyl-piperazin wurden
in einemi Bombenrohr mit 15 ccm 48-proz. Bromwasserstoffsiure ver:
setzt und die Losung in Eis-Kochsalz mit Bromwasserstoffgas gesittigt.
Das Rohr wurde 4 Stdn. auf 130° erhitzt. Der braune Rohrinhalt wurde mit
wenig Tierkohle behandelt und im Vak. eingedampft. Der Riickstand gab
nach 2-maligem Umkrystallisieren aus 96-proz. Alkohol feine, glanzende
Bliattchen von N-[B-Brom-ithylj-piperazin-dihydrobromid. Schmp. 242—243°
(Zers.). Ausb. 4.2 g (649, d. Th.). Durch Einengen der Mutterlauge konnten
weitere Krystalle gewonnen werden.

C,H,,N,Br, 2HBr (35+.94). Ber. N 7.89. Gef. N 8.18 (Mikro-D).

Pikrat: 0.1 g Hydrobromid in wenig Wasser wurde mit n/,;-Natriumpikrat
versetzt. Krystalle aus 96-proz. Alkohol. Schmp. nach Sintern 2509 (Zers.).

C H,,N,Br, 2C,H,O,N, (651.31). Ber. N 17.21. Gef. N 17.17 (Mikro-D.).

3.5-Dinitro-benzoat: 0.2 g Hydrobromid in wenig Wasser wurden mit n/,,-
Natrium-dinitrobenzoat versetzt. Krystalle aus 96-proz. Alkohol . Schmp. 190-—191°
nach Sintern.

?) Bernhauer, Einfiilhrung in die organisch-chemische Laboratoriumstechnik,
2. Aufl, s. 103.
Rerichte d. D. Oham. Gesellschaft Jahre. LXXVI 47
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C4H,,N,Br, 2C,H,0,N, (617.33). Ber. N 13.62. Gef. N 13.89 (Mikro-D.).

N-[B-Chlor-dthyl]-piperazin: 6 g Oxyathyl-piperazin-dihydro-
chlorid wurden mit 20 ccm Thionylchlorid auf dem Wasserbad 3 Stdn.
unter Riickfluf} erhjtzt, wobei das Salz langsam in L6sung ging. Dann wurde
iiberschiissiges Thionylchlorid im Vak. abdestilliert. Das Chlorathyl-piper-
azindihydrochlorid wurde 2-mal aus Alkohol umkrystallisiert. Farblose

-Nadeln, Schmp. 228—230° (Zers.). Ausb. 5.3 g (829, d. Th.).

CH,,N,Cl, 2HCI (220.57). Ber. N 12.70. Gef. N 12,89 (Mikro-D.).

Pikrat: 0.2g Hydrochlorid in Wasser wurden mit nf,,-Natriumpikrat
versetzt,  Gelbe Krystalle, Schmp. 233—234° (Z-rs.).

CoH, N,Cl 2C,H,O0N, (605.85). Ber. N 1849, Gef. N 18.82 (Mikro-D.).

Triathylendiamin (I): 0.56 g N-[f-Brom-dthyl]-piperazin-dihy-
drobromid (Vers. 3 der Tafel) wurden in einem am Thermometer befestig-
ten Roéhrchen im Olbad 15 Min. auf 240—250° erhitzt. Die Substanz farbte
sich unter Zersetzung und Abspaltung von Bromwasserstoff dunkelbraun.
Nach dem Lésen der Schmelze in Wasser und Zugabe von {iberschiiss. Kalium-
hydroxyd wurde mit Wasserdampf destilliert. Das 150 ccm betragende
Destillat wurde kongosauer gemacht und auf 10 ccm eingeengt. Die Losung
wurde mit 3 ccm Benzoylchlorid in 70 cem Benzol iiberschichtet und mit
n-Natronlauge in kleinen Anteilen bis zur bleibenden alkalischen Reaktion
(Phenolphthalein) versetzt. Nun wurde mit Salzsidure angesiuert. Die wilr.
Losung A, die alle tertidren Basen als Hydrochloride enthielt, wurde 2-mal
mit Benzol ausgeschiittelt. Die vereinigten Benzolausziige B wurden zur Ent-
fernung der Benzoesiure mit Sodaldsung gewaschen und im Vak. einge-
dampft. Der Riickstand wurde mit Ather ausgezogen. Die darin unlésliche,
krystalline Substanz schmolz bei 192—193% Ausb. 0.14 g. Durch Um-
krystallisieren aus Benzol stieg der Schmelzpunkt auf 194%. Mischschmp. mit
N,N'-Dibenzoyl-piperazin aus reinem Piperazin ebenfalls 194° (319,
d. Th.).

Die Losung A wurde mit Kaliumhydroxyd versetzt, mit Wasserdampf
destilliert, das Destillat mit n-Salzsiure angesiuert und eingedampft. Der
krystalline Riickstand wurde mit einigen ccm 50-proz. Kalilauge versetzt
und 4-mal mit je 15ccm Ather ausgeschiittelt. Die Atherausziige wurden
mit 0.7 g p-Nitro-phenol versetzt. Das anfangs milchig ausgeschiedene
p-Nitro-phenolat ging bald in gelbe Nadeln iiber. Die Atherlosung wurde
zur Vervollstindigung der Abscheidung stark eingeengt. Nach lingerem
Stehenlassen wurde der Ather abgegossen und die Krystalle nochmals mit
wenig Ather gewaschen. Nach dem Umlésen aus Alkohol Schmp. 182°. Misch-
schmp. mit reinem Tridthylendiamin-p-nitrophenolat 182—1839,
Ausb. 0.157 g (25.5%, d. Th.).

Die Versuche 1 und 2 der Tafel unterschieden sich nur dadurch, daB das
Bromithylpiperazin-dihydrobromid vor der Erhitzung in einem evakuierten
Rohrchen eingeschmolzen wurde.

Bei Versuch 2 (0.1 g Shst., 2502559, 15 Min.) wurde auf die I'rennung
der tertidren von den sekundiren Basen durch Benzoylierung verzichtet.
Es wurde ein krystallines p-Nitro-phenolat isoliert, das nach dem Um-
krystallisieren und Trocknen (80° 10 Torr) bei 143—144° schmolz. Misch-
schmp. mit Piperazin-p-nitro-phenolat ebenfalls 143—1449,
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Piperazin-p-nitrophenolat: 1.0 g Piperazin wurde in absol. Alkolol gelést
und mit der Losung von 1.5 g p-Nitro-phenol in Ather versetzt. Die gelbe, krystal-
linische Fillung wurde aus Aceton umkrystallisiert und zur Entfernung von Krystall-
losungsmittel getrocknet (80°, 10 Torr). Schmp. 144°; leicht 16slich in heillem Wasser,
Alkohol, schwerer 16slich in Aceton und Ather.

Bei Versuch 1 (0.38 g, 240—250%, 15 Min.) wurde die Trennung der
Basen durch Benzoylierung in bekannter Weise durchgefiihrt. Es wurde
sehr wenig Tridthylendiamin als p-Nitro-phenolat isoliert; auffillig ist
die groBere Menge des entstandenen N,N’-Dibenzoyl-piperazins.

Die Versuche mit Chlordthyl-piperazin-dihydrochlorid wurden
genau so aufgearbeitet wie Versuch 3 der Tafel.

Die Aufarbeitung der mit Oxyidthyl-piperazin-dihydrochlorid
ausgefithrten Versuche 6, 7 und 8 gestaltete sich etwas anders als bei Ver-
such 3 beschrieben. Oxyathyl-piperazin ist in verd. Losung mit Wasser-
dampf nur weunig fliichtig, 1laBt sich aber aus konz. Lauge mit Wasserdampf
destillieren. Bei der Benzoylierung ging das Oxyithyl-piperazin infolge der
Gegenwart eines tertidren Stickstoffes in die Fraktion der tertidren Basen.
Durch anschlieBende alkalische Wasserdampfdestillation wurden die am
alkohol. Hydroxyl und an dem einen (sekundaren) Stickstoff stehenden
Benzoylreste abgespalten und Oxvithyl-piperazin zugleich mit Tridthylen-
diamin iiberdestilliert. Werden nun die beim gewdéhnlichen Aufarbeitungs-
verfahren mit Ather ausgeschiittelten Basen als- p-Nitro-phenolat ge-
fallt, so scheidet sich zugleich mit dem p-Nitro-phenolat des Tridthylen-
diamins das meist &lige, manchmal krystallinische p-Nitro-phenolat.
des Oxyathyl-piperazins aus. Letzteres ist in kaltem Alkohol sehr leicht
16slich und kann so vom p-Nitro-phenolat des Tridthylendiamins
abgetrennt und durch Versetzen der Alkoholldsung mit Ather krystallisiert
gewonnen werden. Nach Umkrystallisation aus Alkohol-Ather schmolz die
Substanz bei 94°. Mischschmp. mit reinem Oxyathyl-piperazin-p-nitro-
phenolat ebenfalls 949

0.5g Chlorathyl-piperazin-dihydrochlorid wurden in 5ccm Wasser
gelost, mit {iberschiissiger Kalilauge versetzt und die entstandene Fallung
sofort mit Ather 3-mal ausgeschiittelt. Der Atherextrakt betrug 225 cem;
20.5 ccm dieser Losung, bis zur Gelbfirbung von Bromphenolblau angesiuert,
verbrauchten 3.6 ccm n/,y-Salzsiure. Nach lingerem Stehenlassen bei Raum-
temp. und 5-stdg. Kochen unter Riickfluf} wurde die Atherlésung mit Salz-
saure ausgeschiittelt. Die aus der salzsauren LoOsung gewonnenen, wasser-
dampffliichtigen Basen wurden auf die schon friiher beschriebene Weise in
Atherlésung gebracht und mit p-Nitro-phenol gefillt. Es schied sich
Tridthylendiamin-p-nitro-phenolat ab, das durch Umkrystallisieren
aus Alkohol gereinigt wurde. Schmp. 183°. -

Tridthylendiamin-dijodmethylat: 0.10g Tridthylendiamin-
p-nitro-phenolat wurden mit 5 ccm 2-n. Salzsiure versetzt. p-Nitro-phenol
wurde durch Ausdthern entfernt, die salzsaure IOsung mit Kalilauge ge-
sattigt und wiederholt ausgedthert. Nach Zugabe von 1 cem Methyljodid
zur Atherlosung fiel in der Kilte das krystallinische Jodmethylat aus, das
zur Analyse aus 90-proz. Alkohol umkrystallisiert und im Vak. bei 80° ye-
trocknet wurde.

CHNLT, (396.08). Ber. N 7.08, ] 64.09. Gef. N 7.19 (Mikro-D.), ] 64.77.
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