
Sslasiiure gelost, Stde. zum Sieden erhitzt und datiach natronalkalisch bei einer Bad- 
temperatur von 1400 mit Wasserdampf destilliert. Das erhaltene Destuat wird mit konz. 
Salzsiiure angesiiuert, die Losung i.Vak. eingedampft und der feste Riickstand nach Mi- 
schung mit gepulvertem Natriumhydroxyd destiiliert; auf diese Weise erhiGlt man 15.4 g 
Destillat, das z.Tl. krystallisiert. 

Die erhaltene Base wird in 80 ccm Wasser gelost untl mit 153 g Benzoylchlorid und 
160 ocm 50-proz. Natronlauge nach Schot ten-Baumann benzoyliert. Der farblos ab- 
geschiedene Niederschlag wird abgesaugt, gewaschen imd aus Alkohol umkrystallisiert : 
25 g vom Schmp. 191-1930, entspr. 24.6 g Piperazin + 6H,O; Ausb. 26.5% d.Theorie. 

Die erhaltene Dibenzoyl-Verbindung ist nach Schmelzpunlrt und Misch-Srhmelzpunkt 
identisch mit D ib enzo y lpiper az in vorn Schmp. 192- 193O. 

Vrn. Dr. L. Schutg bin ich far die Durchfiihrung der mristen dcr beschriebenen KJ - 
drierungen zu herzlichpm Dank verpflichtet. 

18. Hans Heneeka: Zur Kenntnis der 13-Diearbonyl-verbindungen. 
VFIT. Mitteil.*): Synthese von Piperiton und Carvenon, ausgehend vou 

Michael-Addukten von P-Dicarbonyl-Verbindungen. 
[Aus dom wissensrheftlichm Forschungslaboratorium drr Farbenfahriken HtLyer, 

Wuppertal- Elberfeld. J 
(Eingeganqen am 11. April 1947.) 

Al-p-Menthenon-(3) (Piperiton) wird durch Uydisierung des Ad- 
duktes von a-Isopropyl-acetessigester an Methyl-vinyl-keton und A3- 
p-Menthenon-(2) (Carvenon) durch Cyclisierung des Adduktes von 
Isobutyrylessigestrr an IsoproRenyl-methyl-keton dargestellt. 

T. )  Synthese von Piperitonl) .  
Wie bereits friiher dargelegt2), gelingt es durch Addition von a-Isopropyl I 

wtessigester an Methyl-vinyl-keton zulh 3-Isopropyl-heptandion-( 2.6)-carbon - 
siGure-(3)-ester (I) zu gelangen: 

CH((=H,), 
I 

I 
CO,.C,H, I. 

CH,-CO.CH.CH(CH,), + H,C: CH.CO.CH, + CJrl,.CO.C.CH,.CH,.CO.~H, 
I 

CO,. C,H, 

Es war nun naheliegend, die Cyclisation di:ser Verbindung zu einem Derivat 
des Cyclohexenons zu versuchen, da hierbei unter Umstiinden Zwischenprodukte 
zu einer Synthese des Al-p-Menthenons-'(3) (Piperitons) zu erwarten waren. 

Die cyclisierende Kondenstttion von I ksnn in zweierlei Richtung verleufen : 

11. 111. 

Eine Reaktion der 1-Methyl-Gruppe mit der Keto-Gruppe in 6-Stellung sollte 
aum 1-Methyl-4-isopropyl-cyclohexen- ( l)-on-(3)-carbonsiiurere- (4)-ester (11), eim 

*) VII. Mitteil. s. vorsteheude Abhandlung. 
1) Dtsche. Pat.-Anmeldungen J. 74629, 74641, 74642 vom 23. 3. 1943. 
2).H. Henecka, B. 81, 200,206 r19481. 



Reaktion der 7-Methyl-Gruppe mit der Keto-Gruppe in 2-Stellung zu dem iso- 
meren l-Methyl-6-isopropyl-cyclohexen-(l)-on-(3)-carbons~~ure-(6)-ester (111) 
fiihren, Daneben war noch mit der Mijglichkeit zu rechnen, daI3 durch gleich- 
zeitige Reaktion in beiden Richtungen Gemische von I T  und I11 entstehen. 

NUXI haben E. E. Blaise uud M. Maire3) geeeigt, .daB f'erbindungen vom Typ des 
dion-(Z.B)-carbonsire-(3)-esters (IV), eines cc-monosubstituierten Acetessigesters, 
Behandlung mit CJdorwasserstoff und nachtrkglicher Einwirkung von Diiithyl- 
sschliel3lich in der Weise reagieren, daB die zum P-Keto-cad)ohsaureester gehorige 

y-iwethyl-Gruppe mit der anBenstehenden Keto-Gruppd rcbagirrt untw Bildung von 1-Me- 
thyl-ryelohexen- [ 1) -on - (3)- csarbonsilure- (4)-estrr (Y)  : 

CH3 CH, CH j CH, 
OC, I . A H 2  H , / q  H 

CH(CB J 2  1 /H H,\,,=O (-"\/H, 
H,C CH, 

-H,d o=\/ 2 

ol: AH2 IH H, 
H\C02. C,H, CH 

/ \  
\C$ 

Lo,. C,R, H,C CH, 

IV. V. VI. VII. 

V ist eindeutig charakterisiert durch die blaue Eisenchlorid-Reaktion a-monosuhsti- 
tuierter p-Keto-carbons~ureestRr; daR hier kein Gemisch mit der isomeren Verbindung 
vorliegt, konnte dadureh wahrscheinlich gemacht werden, daB V einheitlich reagiert, 
beispielsweise bei der Einwirkung von Methyl-vinyl-keton. 

Bei der Cyclisation von I nach Blaise  wurde nun leicht und nahezu qusn- 
titativ eip Methyl-isopropyl-cyclohexenon-carbonsaureester (I1 oder 111) er- 
halten. Die Konstitutionsermittlung wurde durchgefiihrt durch Verseifen und 
Decarboxylieren zu dem zugehorigen Methyl-isopropyl-cyclohexenon. Aus I1 
muI3te auf diese Weise das bekannte Al-p-Menthenon-(3) (Piperiton ; Vl) ,  aus 
I11 das isomere Al-o-Menthenon-(3) (VII) entstehen. 

Die Ester- Gruppe des aus' I erhaltenen Methyl-isopropyl-cyclohexenon- 
carbonsaureesters ist nun mit den iiblichen Mitteln nicht zu verseifen, was bo- 
wohl auf die Stellung an einem quartiiren C-Atom als auch auf die am gleichen 
C-Atom stehende Isopropyl-Gruppe zuriickzufiihren ist. Sie bleibt selbst bei 
liingerem Kochen mit verd. alkoho1.-waBr. Schwefelsiiure unverandert ; erst 
durch etwa 1-stdg. Behandlung mit 95-proz. Schwefehhre bei 120-130° 
erreicht man glatte Verseifung und gleichzeitige Decarboxylierung zu einem 
Methyl-isopropyl-cyclohexenon, dessen einheitliches Semicarbazon bei 224 bis 
225O, dessen p-Oxim bei 116-117O und dessen a-Oxim bei 85 - 86O schmilzt. 
Durch Vergleich mit den entspreohenden Derivaten des natiirlichen d,Z-Pi- 
peritons wurde festgestellt, daB das erhaltene Keton mit d , l -Piper i t  on 
identisch ist. 

h m i t  war also erwiesen, daB die Cyclisierung auch im Falle eines 1.5- 
Diketons, das gleichzeitig ein a.a-disubstituierter p-Keto-carbonsaureester ist, 
in dem Sinne vor sich geht, daI3 die zum p-Keto-carbonsiiureester gehtirige 
y-Methyl- bzw. y-Methylen- Gruppe mit der auBenstehenden Keto- Gruppe 
unter Abspaltung von Wasser reagiert. 

3, Bull. Soc. chim. France [d] 3, 418 [1908]. 
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-Diese Tatsache ist wohl  in1 wesent,lichen bedingt durch den rein sterischen 
Abschirmeffekt der Isopropyl- Gruppe, der die Reaktionsfiihiglteit der F-stan- 
digen Keto- Gruppe stark beeintriichtigt. Dazu kornmt, daB der eleltt'roniere 
Effekt' dieser Keto- Gruppe durch den a-stgndigen verzweigten Subst'it'uenten 
stark herabgemindert wird, so dal3 die aufieristeheride Keto- Gruppe init wahr- 
scheinlich nahezu nortnalem E-Effekt daher reaktionsfiihiger ist als die (3-stiin- 
dige Keto- Gruppe. Dal3 aridererseits jedoch die znm P-Keto-c;~rbons~Lir~estel. 
gehorige y-Methyl-Grrrppc ttci der nach den1 Chemisnius der Aldol-Konden- 
sation verlaufenden Cyclisierung leichter nls Methylen1iomy;onente Teagiert' als 
die am anderen Ende der Kette stehende Rfethyl-Grrqqx. ist sls Answirkung 
des A-Effekts ohne weiteres verstiindlich. 

Wie bei analogen Realitionen gelingt. die Cyclisiet~ung aiich hier drrrch An- 
wendung basischer Mittel. Wendet nisn beispielsweise meth~lall~oholisclie 
Kalilauge mindestens in der zmeifach-rriolRren Menge m. so entsteht aus L in 
e i n e m  Arbeitsgang unter ilbscheidung von ~Ka1iiiiiicer~bort;~t direkt das Pipe- 
riton in X5proz. r2usbeut8e. In Analogie zit Cihnlichen Itedrtionen, T . R .  det: 
Darstellung des d a g e  niannschen %:sterc;*),ides Isophororis5) und des 1.5.5-Tri- 
methyl-cyclohexen-( l)-on-(:~)-c~rbons~iBure-(Ci)-esters6) ist' diese Keaktion so zii  

deuten, daI3 aus zuniichst entstehendeiii I 1  das Piperiton unter hydrolytischer 
Abspaltung von Kaliuni-8 t hoxycarbonat entsteht. &is weiterhin zu Kaliuni- 
carbonat versei f t. wird. 

Eine dieser Synthese im I'rinzip analogc Sjnthme (lev l'ilwritons hat J .  Walker i )  be- 
reits 1935 beschrieben: durc:li Alkylierung \Ton Isopropyl etessigester mit l-(:hlor-butan- 
on-(3) bei Gegenwart einer molaron Mcnge Natriumiithylat wurde in esotherin'cr Ttesktion 
unmittelbar It erhslten, das tianti ehenfalls mit niethanolisrher Kalilauge in Piperiton 
ubergefuhrt wurtle. Diese Itelktion i s t  nun lreinc Slk.ylierung dcs Isopropyl-acetcssig- 
esters im fiblichen Sinne, wie twreits der exotherme Verlituf der Reaktion dartut; virl- 
mehr entsteht sehf wahrscheinlich aus l-uhlor-l)utsnon-(:J) (lurch Natriuin%thylat unter 
Chlorwasserstoff-Abspaltung zuniichst Methyl-vinyl-keton, an den sich dann nach Mic h a e  1 
der P-Keto-csrbonsLureester addiert. h r c h  don anwesenden Proton-Acceptor wird dnnii 
anschliehnd die Cyrlisiorung mi I[ Iratslysiert. 

Die Drirchfuhrung der Piperiton-Synthese durclt IGnwirkung von methyl- 
alkoholischer Kalilauge aof das Addu kt  von a-lsopropyl-acetessigester a.n 
Methyl-vinyl-keton in der beschriebenen Weise fiihrt deswegen z u  einem beson- 
ders reinen Piperiton, weil das 1 somere I TI: wenries dennoch in geringer Menge 
entstehen sollte, bei der Ueliendlung rnit met hplalkoholischer Kalilauge enb 
weder nicht verkndert oder ririr zur  nrrnniehr stttbilen Carbonsiiure (entspr. 111) 
verseift wiirde, die beim Ailfarbeiten in der w + i 1 3 r . - d l d  IAiisutig bleibt. 

11.) S y n t h e s e  vo11 C a r v e n o n  u n d  ' V e t i . a h ~ , d r o c a r r o n .  

Mit der Synt.hese des Piperitons ist z u n ~  ersten hfttle die ellaisen-Mi.chae1- 
sdhe Anlagerung von P-Ket,o-c~Lrbons~~tireestern an d,P-iingesiittigte Ketone zur 
Synthese von Teq~en-Derivaten ansgenutzt worden. 13s gelang nunnielir weiter- 
hin, auf iihnlichem Wege' zi t  einer S p t h e s e  des Citi .venons (I-Methyl-4-iso- 
propyl-cyclohexen-(3)-ons-(2) b ~ u . .  h3--p-Ment.henons- (2) ) und ditiiiit such des 
Tetra hy  d I' o c a  r v o n s z n  gelimgeri. 

4, W. D i e c k m a n n ,  H. 45, 2690 [1912]. 
5 ,  E. Kntivenagel ,  A. 897, 185 [1897]; R.  it. U. 38, 983 (19051; B. 39, 3445, Anm. 

i ,  .Jonim. (licin. Soc. London 19%. 1385. [1906]. 6 ,  a. Morling,  K. 38. 9 i 9  [1905]. 
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Nr. 2/194YJ B - D icarbole y 1- Verb ind ungen (VI  I1 .) . 

Diese Synthese geht mi \-om T.;obut?.i,yIesiigerteI (VIl I ) .  dei, durch Acy- 
lierung von Acetessigester, niit 1sobutyl.ylchloi.id wid par tielle Spsltung des 
so erhaltenen Tsobutyryl-acetessigesters leicht darzuitellen iqt*). Durch An- 
lagerung von lsobutyrylessigester an i\2ethpl-isopropenyl-keton ( I  X) gelangt 
man, wie bereits friihei. berichtetg) , zum 2.6-Dimeth yl-oct andion- ( 3 . 7 )  -carbon - 
s&ure-(4)-ester (Xj : 

1 [It. I \. X. 
Behaiidelt n im X 111 IGsesig- 1.0iitiig be1 100') riiit einei geiingen Menge 

verdunnter Schn efelsauie i o  erfolgt zunachst Keto-Spaltuiig zuin 2.6-T)i- 
methyl-octa,ndion-(3 7 )  (X I ) .  d i ~ 5  d i  rintet den mgem atidten Hedingtnigen 
aLba1d zuiii ( ' a 1  venon ( 3 1 1 )  ( '~ChhIFLI t 

('H 3 CH, CH, 
H /  

H 2( '-( H-( '0 H,i ?< =C) H 2.'\-o 
f H,O --f H 2 ( ' - (  I 0 CH, I - -+ + H, H 2 ( ) i 2  

I 

IH 
C'H 

/ \  
H,C CH, 

1 1 .  A l l .  Sl11. 

-H,O - % -Cog; -C,HSOH I 
x 

c, H 
/ \  

H J ( '  C'H, H C ( ' H j  

J~ieseCnlvenon-SJ.nthe~e lintel scheidet sioh x c n i  der zuei b t  geschildci ten Syn- 
the.;e des Piperitons dadur ch daf3 det RingschluB nu1 111 e ine  m Sirine inoglichist. 

Durch Hydrierung de5 Caivenons in methanoliicher Losung bei Gegenu art 
von Palladium-Tierkohle gelangt man leicht zuni 'I'eti .ihj droctti von (XIIJ) 

Fur die freuiidlichc VI)erLiwing rinrr Piolw ii~~tiirli(11~~ii Pi1)ei iton5 I ) i n  ii 11 dri Fnni.L 
Sc himmel  & ( o. 711 l i rr71i (h(~m D m l r  \ciptlichtcat. 

Beschreibung der Versuche. 
I -Me t h  J 1 ~ 4 - [., - k e t ( I  - I )  II t j 11 - < vcl o h  e x  e n  (I)  - o n -  (J) - ( ai 1) on srtui e - (1) ~ a t 11 vl- 

e s t e r  : 48.5 g 1 - iM e t h vl - ( \. ( 1 o hex ( in  - ( 1  ) on  - ( 3 )  ~ c a r b  o n S A  u I e - (4) - a t  h y lo s t e  I I " )  

werden nath Zusatz Ion  1 ( (111 IV,itriuiiimethylat- Imsung (23 g Natrium/400 Ltm Methiinol) 
allmahlich unter Rdhren mit 22 g N c t h j  I v i n y l - k e t o n  xeisetzt. Die stark exotheiine 
Reaktion wird dureh vorubeigehende Kuhlung soweit gemdhqt ,  daI3 die Realrtionstcmpo- 
ratur stets 35-40O betragt. Geeen Ende der Zugahe tritt Hotfarbung em, die brim Btelicn- 
lassen iiber Nacht wieder verhlallt, was wahrschcinlich.aut tlrii geringen Zusatz yon Hvdro- 
thinon als Stabilisator zuin IWethyl-viiiyl-lrrton zuruckzutuhren 1st. Nnc h etwd 15-stdp. 
Stehenlassen wird mit Ather aufgenomrneii, die athcr. Losung zunat hst niit verd. Kssig- 
stlure, danaoh mit Wasser, 'r ci (1. Natriumhydrogencsrbonat-Losung und Wasser ge'r~ ti- 
st hen und iiber Natriumsulfat qktrocknet. Uer nacli dem Abdainpfeii de? Athers erlml- 
tene Ruckstand wird i.Vak. destilliert. wodurch das erwartete Reaktionsprodukt ala (bin 
bei l62O/1 Torr siedendes, ndhezu farbloses 01 erhalten wird, Ausb. 56.3 g (83.7% d.Th.). 

~'laF12,,0L (252.3) Her. ('66.64 H5.93 OC',Ha 15.85 Gr t .  ('66.92 H8.24 OC'?H, 17.75. 
1 I - p  - M e n t 11 e n o  n - ( 3 )  - c a I b on s a 11 1 c ~ (4) - a t h  J 1 e s t r r ( I1 ) . 400 g 3- 1 so p r o p  > 1 - 

h e p  t a n d i o  ri- (2.6) - car  b onsiiu r e  - ( 3 ) .  a t  h ylc s t ( x i .  ( I )$)  wrrdcn I n  1000 ( cni 13enzol ge- 
lost und nntei Kulilung durch Eiswasser Init Cllilorwassci btoff prsattigt; die Losung farbt 
sich zunac hst Iit4lgelb und tinht sich spnterhin durcli 11'asseral~sthcidun~. Nac h Stchen- 

8, 11'. Dic~ckmann.  13. 41. 1270.Anm. 11190x1: I,. HouvcL,iult. ('ornnt. r ~ n d . ~ 4 c a t l .  
_____  

Scienics 131, 47 [1900]. 9, H.Henec k'a, 13.'81, 201, 207 1194x1. 
l o )  H. H e n e r k a ,  B. X1, 1 x 9  [IUJSl. 
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lassen uber Nacht bei Zinimertemperatur wird in  Eiswesser gegossen, die Benzol-Losung 
mit Wasser, Natriumhydrogencarbonat-lijsung und Wasser gewaschen, das Bpzol i.Vak. 
bei 40° abgedampft und der Riickstand mit 420 g Diiithylanilin 3 Stdn. anf 140O Innen- 
temperatp erhitzt. Nach dem Erkalteqwird in  Eiswasser gegossen, mit 625 ccm 20-proz. 
Schwefelsiure kongosauer gestellt, das 61  mit Ather aufgenommen, die ather. Liisung zu- 
niichst mehrere Male mit 5-proz.Schwefelsaure, danach mit Wasser, Natriumhydrogencar- 
bonat-liisunrr und Wasser Lrewaschen und nach iiblicher Trocknunn destilliert. Hellrrelbes 
0 1  yon dum$em Pfeffermgz-Geruch und dem Sdp.r.5 115O; Ausb; 346 g (93.5% d7Th.). 

C1,H,,O, (224.3) Aer. C 69.64 H 8.92 Gef. C 69.96 H 8.93. 
4 l - ~ - M e n t h e n o n - ( 3 ) ,  P i p e r i t o n  (VI). a) Aus  I1 m i t  93-1 roz. Schwefe lsaure :  

I n  1130 g 95-proz. Schwefelsbure werden bei 120-130° Innentenil tratur 297.3 g I1 untrr 
Ruhren eingetropft. Bereits wbhrend des Zutropfens setzt lebhacie Kohlendioxyd-Ent- 
wieldlung ein, die etwa 45Min. nach Beendigung des Zutropfens nur noch sehr schwarh 
ist. Neben Kohlendioxyd entweicht a u ~ h  in geringer Menge Schwefeldioxyd. h-at li dem 
Abkuhlen wird anf Eis gegossen und das entvtandcne Piperiton mit Wasserd3mpt chdn- 
stilliert. Man sbttigt das, Destillat mit Rovhsalz, nimmt d a s  abgeschiedene 01 in Atlicv 
auf, entsauert rnit Natriumhydro~encar~on&t-Losuiig, trocknet uher Watriurnsulfiit und 
destilliert. Leiuht hewegliches, hellgelbes 0 1  von kraftigem Pfefferminz- Geruch und den) 
Sdp.B.jlllO1a; n g  114890. nwli Reinipung ubrr +is Remitarhuzon n$ 1 .-C870 (Lit.: n$ 
1.4Rt3 )). 

ClOHl,O (152.2) Her. (' 78.89 H 10.59 Gef. 78.70, 78.90 H 10.45, 10.23. 
S e m i c a r b s z o n :  Schmp. 224 -22.Y, Misah-Schmp. niit cr-Semicarbazon aus naturl. 

d,Z-Piperiton 2260. Ausb. 86./; d.Th.; schwtAr l6slich in  Alkohol. 
Oxim:  Man erhiilt in uhliclier Weise ein Roh-Oxim vom Schmp. IOO--l050 untl ~ I I S  

diesem nach zweimaligem Umkrystallisieren aus Petroliither das P-Oxim voni Schmp. 1 1 6 
bis 117O; aus den,Mntterlaugen gewinnt man das r-Oxim rom Schmp. 85-860. Heidv 
Oxime sind nac h Bchmetzpunlrt und Misch-Schmelxpunkt idcntisch mit den Oximcn aus 
naturlichem d,Z-Piperiton. 

b) A u s  I m i t  methyla lkohol .  K a l i l a a p c :  673 g 1 wrrdenin 1300 g einer 20-proz. 
Losung von Kaliumhydrox~yd in Methanol eingetroptt, wobci dureh die ( ' yvlisieriings- 
wiirme die Temperatur his etwa 40" ansteigt. Ilanach wird 7 Stdn. gekocht, wobei sehr 
msch die Abscheidung von Kaliumcarhonat bcginnt. Nacsh dem Erkalten wird in 3 I 
Wasser eingeriihrt und das ahgrschiedene (11 in ;4ther sufgenommen. Nach dem Waschtw 
der Ather-Losung m h  Kochsslz- Liisunp wird uher Natriumsulfat petrocknet untl d t ~  
Ather-Riiclrstmd destilliert. Sdj?.,, 112O; Aush. 199 g (84.8y0 d.Th.). 

n3- p - M c n t h c n o n ~ (2), ( 'a r v eno n (X 11) : 400 g 2 .6  - D i m e t h y 1 - 0 c t a n d  i o  n - (3.7)- 
carbonsi iure-(4)-Bthylesters)  (X) werden in 500 vcm Eisessig nach Zusatz von 55 ccin 
20-proz. Schwefelskure unter Huhren 16 Btdn. aut 90 1000 his zur Beendigung der Kohlen- 
dioxyd-Entwicklung erhitzt. N u h  dem Rrkalten wird in \\,'asser gegnsscn, mit Kaliinn- 
oarbonat-l,osung alkalisch gestdlt und das abgeschirdene 01 mit Ather autgenommen; 
nach dem TroLknen iiber Natriumsulfat wird zweimal destilliert. Ausb. 205.6 g (8P,, 
d.Th.) einer hlal3gelblichen Fliissigkeit von clisral~te~ist~istliem Ckriich und dtm Sdp.,., 
97-99O; n g  1.4880 (Lit.: ng 1.4820**)). 

Semicarbazon:  Blattchciiaus Methanol voni Schmp. 200 202O (Lit.:  Sctunip.202F'1)). 
Nach Schmelzliunkt und Misah-Sic hmelzpunkt identisrh niit dem Semicarbazon des aus 
Campher nach J. 13redt'l) crhaltenen ,,C1amph~,r"-C1.arvenoas. 

p-Menthanon-(z) ,  T e t r a h y d r o c a r v o n  (X111): 100 g apnthet. Casvenon (X) u&- 
den mit 200 cwn Methanol verdiinnt und nltth Zugabe von 3 g Tierkohle (Carbo activ. 
sicc. Merck) und 10 ccm etwa 10-proz. Palladium(Il)-chlorid-l~sung mit Wasserstoff bei 
Zimmertemperatur geschiittelt ; nach kurzer Induktionbperinde werden sehr flott unter 
leichter Erwarmung 15 1 Wasserstoff aufgenommen. Dan+Th wird vom Kontakt abge-  
saugt, mit etwa 10-proz. Kochsalz-Losung verdiinn:? niit Athcr aufgenommen, rnit N a -  
triumhydrogencarbonat-l;ijsung entsanert und der Ather-Ruckstand destilliert. Leicht 
bewegliche Fliissigkeit von charakteristischem Geruch narh Kiimmel und Menthol und 
dem Sdp.,j-, 95-990. Aush. 81.2 g ;  n8 1.4610 ( t i t i '  nBF1.45J-C1'9). 

S e m i c a r b a z o n :  Srhmp. 170° (Lit.: Stshmp. I ( . <  -1 r4O' J)). 
Oxim:  Schmp. 103-105° (Lit: 1O5OI5)). 

Cl0H,,,O (152.2) Ber. ('78.89 H 10.59 ( k t .  ('78.62, 78.72 H 10.22. 10.38. 

11) K. v. Auwers .  B. 60. 2138 rl9271. 1 2 )  0. Wal la  c 11, A. 286, 133 r1896-I. 
13) 0. W a l l a c h ,  B. 28, 1960 [1895]. ~ 

l5) 0. W a l l a r h ,  A. 277. 134 [1893]. 
14j A. 314, 376, 387 [1901]. 




