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Aus den gewaschenen und eingedampften Atherauszugen krystallisierten aus Alkohol 
Prismen vom Smp. 148-149O, 0,03 g. Mischschmelzpunkt mit l,l-Di-(o-chlorphenyl)-2,2- 
dichlor-athylen (11) ebenso. 

Die wassrig-alkalische Losung wurde angesauert und ausgeathert, die xtheraus- 
zuge mit wenig Wasser gewaschen, getrocknet und eingedampft. Es hinterblieben ca. 
5 mg Ruckstand, der unmittelbar mit Thionylchlorid in das Saurechlorid ubergefiihrt 
wurde. Das Thionylchlorid wurde im Vakuum abdestilliert, der Ruckstand in 5cm3 
absolutem Ather aufgenommen, mit einem Tropfen Anilin versetzt und 1 Stunde unter 
Riickfluss erhitzt. Die Aufarbeitung ergab ein Produkt, das aus ca. 2 cm3 Alkohol in 
Nadeln vom Smp. 270-272O krystallisierte, Ausbeute ca. 1 mg. Mischschmelzpunkt rnit 
synthetischem o,o’-Dichlordiphenyl-essigsaure-anilidl) 270-273O. 

b) bei175-180°.EingleicherAnsatzwieuntera) wurde20 Stundenauf 175-180° 
erhitzt und analog aufgearbeitet. Aus der wassrig-alkalischen Losung wurde nur eine 
Spur Saure erhalten, die nicht in ein krystallisiertes Anilid ubergefiihrt werden konnte. 

Die neutral gewaschene Atherlosung wurde eingedampft und hinterliess 0,02 g 
Ruckstand, der nicht krystallisierte. Er wurde deshalb mit 0,02 g Chromtrioxyd in 1 cm3 
Eisessig 1 Stunde auf 100° erhitzt. Das Losungsmittel wurde im Vakuum abgedampft, 
der Ruckstand rnit Wasser versetzt und ausgeathert. Der aus den mit verdiinnter Salz- 
saure und verdiinnter Natronlauge gewaschenen kherausziigen erhaltene Ruckstand 
wurde in einem kleinen Rohrchen im Vakuum destilliert und krystallisierte mch einigem 
Stehen. Schmelzpunkt roh 4547O, Mischschmelzpunkt mit o,o’-Dichlordiphenylketon 
-70. 

2,4-Dinitrophenylhydrazon: 0,Ol g Keton wurden in 0,25 om3 Alkohol gelost, 
rnit einer Losung von 0,Ol g 2,4-Dinitrophenylhydrazin und 0,02 cm3 konz. Schwefel- 
siiure in 0,15 cm3 Alkohol versetzt und einige Tage stehen gelassen. Das Phenylhydrazon 
krystallisierte langsam und schmolz bei 202-206O. Mischschmelzpunkt mit dem 2,4- 
Dinitrophenylhydrazon des o,o’-Dichlordiphenylketons2) 202-207O. 

Die Analysen =den in unserem mikroanalytischen Laboratorium (Leitung Frl. 
Dr. M. Schaerer) ausgefuhrt. 

Aus den wissenschaftlichen Laboratorien 
der J. R. Geigy A.-G., Basel. 

138. Stryehnos-Alkaloide. 
(3. MitteiIungS)) 

5-~thyl-cyelopentano-3, &piperidin und &&hyl-indolizidin 
von V. Prelog und 0. Metzler. 

(25. VI. 46.) 

Durch Abbau mit Alkali erhielt G. R. CZemo4) aus Strychnin eine 
Base C,,H1,N, welche bei der Hydrierung mit Platin in Eisessig 4 Mol 
Wasserstoff aufnahm und in eine gesattigte bicyclische Base C,,H1,N 
iiberging. Die letztemahnte gesiittigte Base ist nicht identisch rnit 
l-Athyl-indolizidin, 2-Athyl-indolizidin sowie 2-Methyl-chinolizidin, 

l) K .  Gatzi, W. Stummbaeh, loc. cit. 
a) H. L. Haller, loc. cit. 
3, 2. Mitt., Helv. 28, 1669 (1945). 4, SOC. 1936, 1695. 
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wie von G .  R. Clemo und 2'. P. Metcalfel) durch die Synthese dfcr 
VergleichsprSiparate festgestellt wurde. Wir haben nun zwei weitere 
bicyclische Basen Cl,H1,N hergestellt, welche nach den in letzter Zeit 
vorgeschlagenen Formeln 12) und 113) aus Strychnin entstehen 
konnten. Die beiden Verbindungen - ein 5-Athyl-cyclopentano-3,4 - 
piperidin (111) und ein 6-Athyl-indolizidin (IV) - waren jedoch mit 
der aus Strychnin erhsltenen Base nicht identisch4). _- 

* I  
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I11 C2H5 IV C z ~ 5  

Das 5 -At h y 1 - c y c 1 o p en t a n  o - 3,4 -pip eridin (111) wurde 
durch katalytische Hydrierung von 5-Athyl-cyclopenten0-3,li-pyridin 
(VIII)  gewonnen. Wir fiihrten die Hydrierung unter denselben Bed 
dingungen durch, unter welchen die Base Cl,HIlN aus Strychnin zu 
Cl,,HlgN hydriert wurde, so dass man, wenn es sich urn struktur- 
identische Verbindungen gehandelt hiitte, die Entstehung der gleichea 
Stereoisomeren erwarten konnte. Das Pikrat und das Pikrolonat der 
synthetischen Base gaben jedoch mit den entsprechenden Derivaten 
der Base aus Strychnin eine starke Schmelzpunktserniedrigung. Das 
5-Athyl-cyclopentano-3,4-piperidin lieferte weiter mit Methyljodid 
ein quaternares Ammoniumsalz der Zusammensetzung C1,H2,N J, 
wiihrend die Base aus Strychnin ein Jodmethylat der Zusammen- 
setzung C,,H,,N J bildet. 

Die Synthese des 5-Athyl-cyclopenteno-3,4-pyridins (VIII)  
wurde auf folgendem Wege durchgefiihrt : Der (2-Carbiithoxy-d l-cyclo- 
pentenyl)-cyanessigsiiure-~thylester5) wurde mit Natriumiithylat und 

l) SOC. 1937, 1518. 
8,  R. Robinson, Exper. 2 ,  28 (1946); H .  T .  Openshaw und R .  Robinson, Nature 157, 

438 (1946). 
4, Fur die freundliche Uberlassung der Vergleichspraparate danken wir Prof. Ckmo, 

der uns mitgeteilt hat, dass ihm die Konstitution der Base C,,H,N aus Strychnin bekannt 
ist. Wir haben darauf weitere Versuche zur Konstitutionsermittlung dieser Verbindung 
abgebrochen in Erwartung der Veroffentlichung von Prof. Clemo. 

2, Exper. I, 197 (1945). 

5, Vgl. Helv. 29, 1170 (1946). 
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Athyl-bromid umgesetztl) und die entstandene Verbindung V mit 
methanolischer Kalilauge verseift. Aus dem erhaltenen 5-Athyl-2,6- 
dioxy-cyclopenteno-3,4-pyridin (VI) liess sich auf ubliche Weise 
durch Substitution der beiden Hydroxylgruppen rnit Chlor (VII) und 
katalytische Hydrierung mit Raney-Nickel im alkalischen Medium 
das 5 -Athyl-cy clopenteno -3,4-pyridin (VIII)  gewhnen. 

Durch Behandlung mit kalter konz. Schwefelsiiure bildet sich 
aus V die Verbindung IX, aus der man durch Kochen rnit Salzsiiure 
ebenfalls das 5-Athyl-2,6-dioxy-cyclopenteno-3,4-pyridin erhalten 
kann. Die Behandlung der Verbindung V rnit Salzsiiure fuhrte da- 
gegen zu der ungesattigten Dicarbonsaure X. Das Verhalten der sub- 
stituierten Derivate ist demnach durchaus analog dem Verhalten der 
entsprechenden Verbindungen ohne Athylrest 2). 
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Das 6-Athyl-indolizidin (IV) liess sich durch intramolekulare 
Alkylierung aus 5-.&thyl-2-(y-brom-propyl)-piperidin (XIV) her- 
stellen. Die letztere Verbindung wurde auf einfache Weise aus 
2-Methyl-5-Lthyl-pyridin (Aldehyd-collidin) erhalten. Dieses gab rnit 
Phenyl-lithium das Lithium-Derivat XI, welches mit Athylenoxyd 

l) Vgl. die Herstellung des entsprechenden Methyl-Derivates bei Q. A. R. Kon 
und H. R. Nanji, SOC. 1932, 2431. 

,) Vgl. SOC. 1932, 2430. 
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in das 5-Athyl-2-(y-oxy-propyl)-pyridin (X1I)l) ubergefuhrt wurde. 
Durch Hydrierung mit Platinoxyd-Katalysator in Eisessig,. also 
wieder unter denselben Bedingungen, unter welchen die Hydrierung 
der Base C,,H,,N aus Strychnin durchgefiihrt wurde, erhielten wir 
das entsprechende Piperidin-Derivat XIII. Die Hydrierung fuhrte 
in der Hauptsache zu einem der beiden theoretisch moglichen Diil- 
stereomeren, da bei weiteren Umsetzungen nur eines der Isomeren 
isofiert werden konnte. Durch Erhitzen rnit rauchender Bromwasser- 
stoffskure im Einschlussrohr wurde aus XI11 das krystafine Hydro- 
bromid der Verbindung XIV hergestellt, welches bei der intra- 
molekularen Alkylierung ein einheitliehes 6-hithyl-indolizidin gab. 

Experimenteller Tei12). 
Synthese des 5-~thyl-eyclopentano-3,4-piperidins. 

~thyl-(2-carbiithoxy-dl-cyclopentenyl)-cyanessigsiiure-~thylester (V). 
27 g (2-Carbiithoxy-d1-cyclopentenyl)-cyanessigsiiure-iithylester wurden mit einer 

Losung von 2,5 g Natrium in 100 cm3 absolutem Alkohol versetzt, wobei sich die Losung 
stark erwiirmte und eine rote Farbe annahm. Nachdem 24 g Athyl-bromid zugegeben 
worden waren, wurde 3 Stunden unter Riickfluss gekocht. Darnach gab man weitere 10 g 
Athyl-bromid zu und erhitzte weitere 2 Stunden unter Riickfluss. Das Gemisch, welches 
neutral reagierte, wurde nun vom abgeschiedenen Natriumbromid abfiltriert und in. 
iiblicher Weise aufgearbeitet. Das Reaktionsprodukt destillierte als farbloses 01 vonn 
Sdp. o,05 mm 112-115O. Ausbeute 27 g (90% der Theorie). 

3,220 mg Subst. gaben 7,599 mg CO, und 2,168 mg H,O 
CI5H2,O4N Ber. C 64,49 H 7,58% 

Get ,, 64,40 ,, 7,53% 

B-~thyl-2,6-dioxy-cyclopenteno-3,4-pyridin (VI). 
18 g des Esters V wurden mit einer Losung von 12 g Kaliumhydroxyd in 75 cm3 

Methanol und 3 cm3 Wasser 3 Stunden am Riickfluss gekocht. Beim Vermischen des 
Esters mit Kalilauge fiel unter starker Erwarmung ein weisser, krystalliner Niederschhg 
aus. Nach Beendigung der Verseifung wurde das Methanol im Vakuum eingedampft. 
Der Riickstand wurde zur Entfernung der neutralen Anteile in wenig Wasser gelost und 
mit Ather ausgeschiittelt, wobei nup 0,3 g eines neutralen 61s in Athe! uberging. Aus deir 
wiisserigen Losung fiel durch Ansiiuern !in dunkles 61 aus, welches in Ather aufgenommen 
nurde. Die nach dem Verdampfen des Athers zuruckgebliebene honigartige Masse wurde 
in 10 cm3 heissem Eisessig gelost und mit 10 om3 Wasser versetzt. Beim Erkalten fielen 
5,6 g des bei ZOO0 schmelzenden Reaktionsproduktes aus. Der Rest, 4,4 g, liess sich nicM 
zur Krystallisation bringen, gab jedoch bei der Umsetzung mit Phosphoroxychlorid die- 
selbe Verbindung VII, wie das krystalline Priiparat. Zur Analyse wurde au?. 50-proa. 
Essigsiiure umgelost und im Hochvakuum sublimiert ; Smp. 203-204O. Das 5-Athyl-2,6- 
dioxy-cyclopenteno-3,4-pyridin ist lcislich in verdiinnter Natronlauge. 

3,942 mg Subst. gaben 9,669 mg CO, und 2,571 mg H,O 
C,,H,O,N Ber. C 67,02 H 7,31% 

Gef. ,, 66,94 ,, 7,30% 

1) Die Reaktion der a-Picolin-Lithium-Derivate mit Akylenoxyden eignet sich 
allgemein zur Herstellung von Z-(y-Oxy-propyl)-pyridinen; vgl. auch V.  Prelog, L. Frenkiel 
und S. Szpilfogel, Helv. 29, 484 (1946). 

2) Alle Schmelzpunkte sind korrigiert. 
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5.~thyl-2,6-dichlor-cyclopenteno-3,4-pyridin (VII). 
5,O g der krystallinen Verbindung VI  wurden im Einschlussrohr mit 25 g Phos- 

phoroxychlorid 7 Stunden auf 1800 erhitzt. Aus dem Reaktionsprodukt liessen sich nach 
Zersetzen mit Eis, Siittigen mit Kaliumcarbonat und Ausschiitteln mit Ather 3,O g (50% 
der Theorie) des rohen krystallinen Dichlor-Derivates erhalten. Zur Reinigung wurde im 
Vakuum destilliert, Sdp.,, mm 167-168O, und aus Methanol umkrystallisiert, Smp. 68O. 

3,754 mg Subst. gaben 7,644 mg CO, und 1,711 mg H,O 
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ClOHl,NC1, Ber. C 55,58 H 5,13% 
Gef. ,, 55,57 ,, 5,10% 

5-Athyl-cyclopenteno-3,4-pyridin (VIII). 
5,2 g des Dichlor-Derivates VII wurden mit Rmey-Nickel-Katalysator aus 20 g 

Legierung in einer Losung von 6,O g Natrium in 100 cm3 Methanol rnit Wasserstoff ge- 
schuttelt, bis die berechnete Menge aufgenommen worden war. Die rohe Base, welch! aus 
dem Reaktionsgemisch durch Destillation mit Wasserdampf und Ausschutteln mit Ather 
gewonnen wurde, versetzte man mit 5,l g Pikrinsiiure in 50 em3 Methanol, wobei 6,O g 
(70% der Theorie) eines in gelben Nadeln krystallisierenden Pikra tes  vom Smp. 183- 
186O ausfielen. Nach Umlosen aus Methanol stieg der Smp. auf 190-192O. 

4,136 mg Subst. gaben 7,723 mg CO, und 1,614 mg H,O 
C,,H1,O,N, Ber. C 51,06 H 4,29% 

Gef. ,, 50,96 ,, 4,37% 
Die freie Base, welche aus dem reinen Pikrat regeneriert wurde, bildete ein farb- 

di0 = 1,0080; nio = 1,5295; n g  = 1,5337; n y  = 1,5444; ny”” = 1,5533. 

loses 01 vom Sdp. mm 1200. 

3,830 mg Subst. gaben 11,440 mg CO, und 3,061 mg H,O 
CloH13N Ber. C 81,58 H 8,90% 

Gef. ,, 81,51 ,, 8,95% 
Das Gtyphnat bildete gelbe Nadeln aus Methanol, Smp. 176O. 

3,960 mg Subst. gaben 7,125 mg CO, und 1,515 mg H,O 
C16H160,N, Ber. C 48,98 H 4,11% 

Gef. ,, 49,lO ,, 4,28% 

Verbindung IX. 
1 g .&thyl-(Z-carbiithoxy-d l-cyclopenteny1)-cyanessigsiiure-iithylester (V) wurden mit 

1 cms konz. Schwefelsiiure versetzt, wobei sich das Gemisch stark erwarmte. Nach 24 Stun- 
den wurde mit Eis zersetzt und mit Ather ausgeschuttelt. Durch Destillationdes iitherischen 
Auszuges im Hochvakuum erhielten wir0,Sg eines gelblichenols vom Sdp.,,,, mm 14&-1500, 
welches nach Zugabe von Methanol zu einer farblosen krystallinen Masse erstarrte. Zur 
Analyse wurde dreimal aus wiisserigem Alkohol umgelost und im Hochvakuum subli- 
miert; Smp. 112O. 

3,720 mg Subst. gaben 8,452 mg CO, und 2,261 mg H,O 
2,700 mg Subst. gaben 0,140 cm3 N, (19O, 728 mm) 

C13Hl,0,N Ber. C 62,14 H 6,82 N 5,57% 
Gef. ,, 62,Ol ,, 6,80 ,, 5,81% 

a-(2-Carboxy-d1-cyclopentenyl)-buttersiiure (X). 
2,3 g der Verbindung V wurden 12 Stunden am Ruckfluss mit 20 om3 kom. Salz- 

saure und 20cm3 Wasser gekocht. Nach beendeter Reaktion wurde im Vakuum zur 
Troche eingedampft und mit Natriumhydrogencarbonat-Losung ausgezogen. Aus dem 
unloslichen Anteil (0,l g) liess sich durch Umkrystallisieren aus 50-proz. Essigsiiure das 
5-Athyl-2,6-dioxy-ppidin (VI) vorn Smp. 203-204° erhalten. Beim Ansiiuern des wasse- 



1168 HELVETICA CHIMICA ACTA. 

rigen Auszuges fie1 die ungesattigte Dicarbonsaure X als wekser Niederschlag aus. Nach 
zwehaligem Undosen aus wiisserigem Alkohol schmolzen die weissen Plattchen bei 1760. 

3,800 mg Subst. gaben 8,396 mg CO,  und 2,435 mg H,O 
ClOH1404 Ber. C 60,59 H 7,12% 

Gef. ,, 60,30 ,, 7,17% 

5 -hit hyl -  cyclopentano -3,4 -piperidin (111). 
250 mg 5-hithyl-cyclopenteno-3,4-pyridin wurden in 15 oms Eisessig mit einem 

Katalysator aus 150 mg Platinoxyd hydriert. Nachdem in 4 Stunden die theoretisoh 
erwartete Wasserstoffmenge aufgenommen worden war, wurde vom Katalysator abfil- 
triert, mit Salzsaure versetzt, im Vakuum zur Trockne verdampft und die in Freiheit ge- 
setzte Base mit hither ausgeschiittelt. Durch Destillation im Kragenkolben erhielten wir 
200 mg eines farblosen viskosen Ols, welches bei 10 mm und einer Badtemperatur von 1160 
uberging. 

4,000 mg Subst. gaben 11,461 mg CO, und 4,409 mg H,O 
CloHl& Ber. C 78,36 H 12,50% 

Gef. ,, 78,19 ,, 12,33% 
Das P i k r a t  der Base bildete aus wasserigem Alkohol blassgelbe Nadeln vom Smp. 

158-159'. 
3,769 mg Subst. gaben 6,962 mg CO, und 1,992 mg H,O 

C1,H,,0,N4 Ber. C 50,26 H 5,80% 
Gef. ,, 50,41 ,, 5,91% 

Das P ikro lona t  schmolz nach Umlosen aus Methanol bei 245-246@. 
3,888 mg Subst. gaben 8,194 mg CO, und 2,265 mg H,O 

C,oH,,05N5 Ber. C 5734 H 6,52% 
Gef. ,, 57,51 ,, 6,52y0 

Das Jodmet hy la t  des N-Methyl-5-~thyl-cyclopentano-3,4-piperidins wurde durch 
Umsetzung mit Methyljodid in Aceton oder Benzol erhalten und krystallisierte aus Aceton- 
Methanol in farblosen Nadeln vom Smp. 311-313O. 

3,786 mg Subst. gsben 6,477 mg CO, und 2,664 mg H,O 
C1,H,,NJ Ber. C 46,60 H 7,82y0 

Gef. ,, 46,69 ,, 7,87% 

Synthese des 6-fithyl-indolizidins. 
5-At hyl-2- ( y  -oxy-propyl )  -pyr id in  (XII). 

12,l g 2-Methyl-5-athyl-pyidin in 30 cms dther wurden im Laufe einer halben 
Stunde zu einer Losung von Phmyl-lithium zugetropft, welche aus 1,4 g Lithium und 
15,7 g Brom-benzol int130 om3 Ather bereitet worden war. Die Losung fiirbte sich tief- 
rot, ohne sich merkbar zu erwarmen. Unter Eis-Kochsalz-Kiihlung liess man dam langsallh 
eine Lasung von 6,5 g Athylenoxyd in 20 cm3 Ather zutropfen, wobei ein weisser Nieder- 
schlag ausfiel. Die Halfte des dthers wurde darauf abdestilliert. Zum Ruckstand tropfte 
man 75 om3 absolutes Benzol zu und destillierte den Rest des dthers bei 80' Badtemp 
ratur ab. Das Reaktionsgemisch wurde noch 2 Stunden auf 85O erhitzt, darauf mit Ek 
zersetzt und mit Ather ausgeschuttelt. Die basischen Reaktionsprodukte wurden dann 
auf iibliche Weise isoliert. Nach der Destillation im Vakuum erhielten wir 6,5 g (40% det 
Theorie) eines farblosen oles vom Sdp.O,lmm 98-110°, welches zur Analyse zweimal im 
Kragenkolben rektifiziert wurde. 

3,838 mg Subst. gaben 10,198 mg CO, und 3,098 mg H,O 
C1,H1,ON Ber. C 72,69 H 9,15% 

Gef. ,, 72,51 ,, 9,03% 
Das Pikrolonat der Base bildete ausMethanolgelbeNiidelchen vorn Smp.158-159°. 

3,032 mg Subst. gaben 6,204 mg CO, und 1,501 mg H,O 
C,,H,,O,N, Ber. C 55,94 H 5,40% 

Gef. ,, 55,84 ,, 5,54% 
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5 .At h y 1 - 2 - ( y - ox y - p r o p y 1 ) -p iper  i d i  n (XIII). 
5,6 g der Verbindung XI wurden in 75 cm3 Eisessig mit 400 mg Platinoxyd-Kata- 

Iysator hydriert. Die Hydrierung war in 12 Stunden beendet, worauf das Hydriemngs- 
produkt a d  ubliche Weise aufgearbeitet wurde. Die hydrierte Base bildete ein farbloses 
01 vom Sdp. 0,06mm 88-890, welches mit Pikrinsaure und Pikrolonsaure keine krystal- 
linen Derivate lieferte. Ausbeute 5,5 g. 

5-Athyl-Z-(y-brom-propyl)-piperidin (XIV). 
Hydrobromid .  5 g 5-Athyl-2-(y-oxy-propyl)-piperidin wurden mit verdunnter 

Bromwasserstoffsaure neutralisiert und zur Trockne eingedampft. Das entstandene 
Hydrobromid wurde im Einschlussrohr mit 20 cm3 68-proz. Bromwasserstoffsiiure 
5 Stunden auf 120' erhitzt. 

Nach Abdampfen der iiberschiissigen Bromwasserstoffsaure blieb ein dunkles zahes 
01 zuruck, aus welchem durch Umkrystallisieren aus Essigester 4,9 g (53% der Theorie) des 
farblosen krystallinen Hydrobromids vom Smp. 140-150O erhalten werden konnten. Zur 
Analyse wurde noch zweinial aus Essigester umgelost, wobei der Snip. auf 168-169O st.ieg. 

4,004 mg Subst. gaben 5,542 mg CO, und 2,456 mg H,O 
CIOH,,NBr, Ber. C 38,11 H 6,72% 

Gef. ,, 35,77 ,, 6,84% 

6-Athyl - indol iz id in  (IV). 
1,0 g der Verbindung XIV in 200 cm3 Wasser wurde unter Ruhren im Laufe von 

2 Stunden zu einer auf 50° erwarmten Losung von 2,O g Natriumhydroxyd in 500 om3 
Wasser zugetropft. Die fliichtigen basischen Reaktionsprodukte wurden darauf niit 
Wasserdampf iibergetrieben, in &her aufgenommen und mch Trocknnng mit Kalium- 
hydroxyd im Kragenkolben bei 12 mm und 100-105° Badtemperatur destilliert. Die 
Ausbeute an farbloser, oliger Base betrug 300 mg (62% der Theorie). 

3,813 mg Subst. gaben 10,959 mg CO, und 4,252 mg H,O 
3,300 mg Subst. gaben 0,273 mg K, (21°, 725 mm) 

ClOHl& Ber. C 78,36 H 12,510 N 9,14% 
Gef. ,, 78,43 ,, 12,48 ,, 9,16% 

d:3 = 0,8924; n z  = 1,4700 
CIOH19N(-c), Mol. Refr. Ber. 47,92 Gef. 47,91 

Das P i k r a t  bildete aus Methanol gelbe Nadeln vom Smp. 178'. 
2,780 mg Subst. gaben 0,376 om3 N, (200, 724 mm) 

C,,H,,0,K4 Ber. N 14,65 Gef. 15,01% 
Das P i k r o l o n a t  krystallisierte aus Methanol in kurzen gelben Stabchen vom Smp. 

182-183'. 
3,836 mg Subst. gaben 8,068 mg CO, und 2,279 mg H,O 

C,oH,,0,K5 Ber. C 5734 H 6,52% 
Gef. ,, 57,40 ,, 6,65% 

Das J o d m e t h y l a t  wurde aus Aceton-Ather umkrystallisiert; farblose Kadeln 
vom Smp. 222-223O. 

3,762 mg Subst. gaben 6,182 mg CO, und 2,586 mg H,O 
C,,H,,NJ Ber. C 44,75 H 7,51;/, 

Gef. ,, 44,85 ,, 7,60% 

Die Analysen wurden in unserer mikroanalytischen Abbeilung von Hrn. u'. Manser  
ausgefuhrt. 

Organisch-chemisches Laboratorium 
der Eidg. Technischen Hochschule, Zurich. 
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