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Desmotrope Umlagerungen sind bei zweibasischen Sauren
wiederholt beobachtet worden?!). Das unsymmetrische Phthalyl-
chlorid geht beim Destillieren oder bei lingerem Erwirmen
auf dem Wasserbade vollstindig in das gewshnliche symme-
trische Phthalylchlorid iiber:

cal,

COCl1
H/\ — H/
Co *\C{O Sl coa

Mit Anilin entsteht aus beiden Chloriden dasselbe Anilid.
Auch bei Monochloriden zweibasischer Siuren sind der-
artige Umlagerungen in die Erscheinung getreten?). Fiihrt man
ortho- und allo-Camphersiuremethylester (Schmp. 77° bzw. 86°,
I und IT) in die Saurechloride iiber und behandelt diese mit
CH,ZnJ, so entsteht aus I und II derselbe Ketonsiureester III:

CH,—CH. CO,CH, (sec) CH,—CH.COOH CH,—CH.COCH;,
{ |
CMe, (|]Me2 CMe,
| |
CH,—CMe.COOH (tert) CH,—CMe .CO,CH, CH,—CMe.CO,CH,
I I IIT

3 E. Ott, Aon, Chem. 392, 245 (1912); vgl. J. Scheiber, Ber. 46,
2367 (19183).
?) Muhammad Qudrat I Khuda, Chem. Zentralbl. 1930, I, 2731.
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Es ist anzunehmen, daB dabei das tertiire Chlorid sich
iilber die labile, lactonartige Briickenform in das sekundire

Chlorid umlagert?):
OCH,

CH,—CH.COOCH, (sek.) CH,—CH. CCl CH,—CH.COCI (sek.)

l l \ |
CMe, —> CMe, O —» CMe,
1

| I
CH,—CMe.COC! (tert) CH,—CMe.(O  CH,—CMe.CO,CH, (tert)

Ubertragt man diese Art der desmotropen Umlagerung
auf die dreibasische Camphoronsiure, so gelangt man fiir die
Monochloride dieser Siure zu folgendem Reaktionsschema:

Me,C—CMe—CH, Me,C—CMe—CH,
| _ |
IIa 000 = i /0 111
o 0001y CLE—0—C0
NS
Me,C—CMe—CH, 3K Me,G—CMe—CH,
l
Ila cocl N0
I
C0—0—CO < Co ¢ COo
XN/ NI
X VIR
Me,0—CMe—CH, )" \* Me,C—CMe—CH,
| _— I
Ia CO < l (810 I
CoCl co C0—0—tal

Die Camphoronsaure (I) hat die Konstitution einer Tri-
methyl-tricarballylsdure2). Durch wasserentziehende Mittel geht
sie in eine Anhydridsiure iber (II):

Me‘,C—(')Me———-ClH2 Me2(l} (llMe——CH,, Me2C—(|)HMe
! |

(130 COOH COo0H co CO COOH CO CO

- ~—— —

OH @ (0 (I an o

3 J. Bredt, dies. Journ. (2) 183, 89 (1932). Die aus den beiden
sauren Estern erhaltenen Chloride gehen beim Behandeln mit Na,CO,-
Losung in ein und denselben sauren Ester vom Schmp. 86° iiber. Mit
Ammoniak dagegen erhilt man [Haller u. Blanc, Compt. rend. 141,
697 (1905)] untereinander verschiedene Amidoester vom Schmp. 189° und
148° Es findet hier also keine Umlagerung statt.

%) J.Bredt, Ann. Chem. 292, 121 (1896); 299, 132 (1897).
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Die Anhydridgruppe dieser Anhydro-camphoronsiure ist
ebenso bestindig wie die der Trimethylbernsteinsiure (ITT),
welche eines ihrer Spaltungsprodukte darstelltl). Infolgedessen
1laBt sich Anhydro-camphoronsiure aus Wasser umkrystalli-
sieren?. Wird diese Anhydro-camphoronsiure mit PCl, be-
handelt, so entstehen nebeneinander zwei Anhydro-camphoron-
siaure-monochloride, die der Kiirze halber als «- und A-Chlorid
von mir bezeichnet wurden?®). Diese beiden Chloride entstehen,
und zwar das $-Chlorid in Hauptmenge, stets nebeneinander.
Das ¢-Chlorid vom Schmp. 131 —1329° geht bei der Destillation
im Vakuum bei einer Badtemperatur von 164—165° und 13 mm
in das isomere F-Chlorid vom Schmp. 39° und Sdp.gmm 153
bis 155° iiber. Die nichstliegende Annahme wére nun, daB
die Anhydro-camphoronsiure (A) ein entsprechendes Anhydro-
camphoronsiure-chlorid (B) bildet:

Me,C——CMe—CH, Me,C CMe—CH,
I | | +PCL = | l I + POCl,
CO CO COOH Co CO cocl
N ~.
O O
(A) ®)

Die grofie Bestindigkeit der Anhydridgruppe in dieser
Anhydrosiure gegen Wasser und Alkohol spricht aber, wenn
man die weiteren Umsetzungen der erhaltenen Chloride be-
trachtet, dagegen, daBl dieses Chlorid (B) primir iiberhaupt
entsteht. Das «-Chlorid vom Schmp. 181—132° dem ich die
Formel I zuerteile (vgl. 8. 154), geht beim Behandeln mit
Methylalkohol, auch dann, wenn die Liosung durch Zusatz von
Natriummethylat neutral gehalten wird, in den zugehbrigen
fliissigen Dimethylester iiber; die Dilactonbindung wird also
bereits durch Alkohol aufgespalten:

Me,C—CMe—CH, Me,C———CMe—CH,
I l
CHGOH +
@ l CQ \‘ cus,om* ‘ +NaCl
CO—0—C0Cl COOCH; COOH COOCH,
o-Chlorid der Anhydro- Camphoronsiure-dimethyl-
camphoronsiure. ester (fliissig)

Sehmp. 181—132°

1) J. Bredt, Ann. Chem. 292, 114 (1896).
?) 0. Aschan, Aon. Chem. 302, 57 (1898).
% J. Bredt, Ann. 292, 89 (1896).
11*



156 Journal fiir praktische Chemie N. F. Band 149. 1937

Der Dimethylester, welcher bei der direkten Esterifikation
der Camphoronsiure mit Alkohol und Salzsiure entsteht?), ist
wahrscheinlich damit identisch.

Er zerfallt?) bei der trocknen Destillation in den «-An-
hydro-camphoronsiure-monomethylester (Schmp. 138° und den
B-Anhydro-camphoronsiure-methylester [Schmp. 45°9)):

Me,C CMe—CH,
| | {
C0-0—CO COOCH,
Meg(f '—“(IJMG—CIH2 a-Anhydro-camphoronséiure-
thylester. Schmp.138°
COOCH, COOH COOCH, | onomemyiester. Schmp
Camphoronsiuredimethyl- Me,C————CMe——CH,

ester (fliissig) | | |
COOCH, CO—0-CO

f-Anhydro-camphoronsiure-

monomethylester, Schmp.45°

Der a-Anhydro-camphoronsiure-methylester vom Schmelz-
punkt 188° 14Bt sich durch Wasser nicht aufspalten; ihm muB
daher die oben angegebene Formel zukommen®)

Aus dem S-Anbydrocamphoronsiure-chlorid (III) vom
Schmp. 39° entsteht mit Methanol 5-Anhydro-camphoronsiure-
methylester [Schmp. 45°%5], der beim Behandeln mit Wasser

1) J. Bredt, Beilstein II, 888; Ann. Chem. 292, 101 (1896).

%) J. Bredt, Ann. Chem. 292, 95 (1896); vgl. Ann. Chem. 292,
104 (1896).

% Da der Camphoronsiiure-dimethylester fliissig ist und nicht un-
zersetzt destilliert, so bietet er keine Gewihr fiir Einheitlichkeit. Es ist
wohl moglich, daB er ein Gemenge von zwei oder allen drei mdoglichen
Estern darstellt mit der obigen Konstitutionsformel und den beiden
folgenden:

Me,C CMe

CH, Me,C———CMe

CH,
| I ® | | |
COOH COOCH, COOCH, COOCH, COOCH, COOH’

von denen beim Erhitzen (A) e-Anhydro-camphoronsiure-monethylester,
(B) dagegen @-Anhydro-camphoronsiure-monomethylester liefern. Zwei
von diesen drei Dimethylestern bilden sich bei der Einwirkung von
Natriummethylat auf o- und - Anhydro - camphoronsiuremethylester
f{Aschan, Ann. Chem. 302, 72 (1898)). Eine Abspaltung von Methyl-
alkohol aus der Glutarsiurestellung scheint beim Erhitzen nicht statt-
zufinden; denn sonst miiBte sich noch ein dritter Monomethylester bilden.

4 Vgl. Aschan, Ann. Chem. 302, 76 (1898).

5 J.Bredt, Ann. Chem. 292, 99 (1896).

(4)
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schon in der Kilte Aufspaltung zum Camphoronsiure-mono-
methylester vom Schmp. 141—-142° erleidet:

A Me,C CMe CH, +CH,OH

| |
C0C1 C0—0—COo

Me,C————CMe CH,  HO0  MeC CMe—CH,
l l f i i l i
COOCH, CO—0—C0 ~—22TMord (4601 COOH COOH
f-Anhydro-camphoronsiure- Camphoronsiure-mono-
methylester. Schmp. 45° methylester. Schmp. 141—142°¢

Daraus wurde mit Acetylchlorid der 8-Anhydro-camphoron-
siure-methylester, Schmp. 459 zuriickgewonnen. Dieser saure
Ester vom Schmp. 141—142° entsteht auch aus Anhydro-
camphoronsiure mit Natriummethylat?):

Meg(IJ—————(I}Me—(F,H2 +NeOCH, Me2(13 —(IlMe——(lJH2
C0—0—-CO0 COOH COOCH, COONa COOH
smOL Me,C —CMe——CH,  NaGI

| |
COOCH, COOH COOH

Wihrend aus den beiden vorstehend beschriebenen Chloriden
mit Alkchol verschiedene Produkte entstehen, fithren andere
Umsetzungen dieser Chloride zu gleichen Endprodukten, welche
durch intramolekulare Umlagerung entstanden sind.

1. Beim Erwirmen mit Ameisensiure bildet sich aus beiden
Chloriden ein und dieselbe Anhydro-camphoronsiure (vgl. den
experimentellen Teil):

Me,C—

?Me—(IJHZ,
éO——O——CO COOH

2. Aus beiden Chloriden entsteht durch Umsetzung mit Anilin
ein und dasselbe Anhydro-camphoronsiure-anilid vom Schmelz-
punkt 202—203°93),

8. Aus beiden Chloriden entsteht mit Piperidin dasselbe

Piperidid (Schmp. 131,5—1329). Es ist anzunehmen, da8 Anilid
und Piperidid Derivate von obiger Anhydro-camphoronséure sind 3).

3y Aschan, Ann. Chem. 302, 63 (1898). Der Schmelzpunkt des
sauren Esters ist von der Schnelligkeit des Erhitzens abhingig und
wurde von Bredt mit 125—126° angegeben.

% J.Bredt, Ann. Chem. 299, 143 (1897).

%) Vgl. den experimentellen Teil.



158 Journal fiir praktische Chemie N. F. Band 149. 1937

Andererseits entstehen aus anhydro-camphoronsaurem Silber
mit Jodmethyl die beiden Ester vom Schmp.138° und 44—45°1).
Es erfolgt also im ersteren Falle eine desmotrope Umlagerung
von 1 nach III und andererseits eine solche von III nach I
(vgl. S. 154).

Ich hatte irrtimlich angenommen?), daB8 die beiden An-
hydro-camphoronsiure-chloride wegen der leichten Umwandlung
des e- in das B-Chlorid bei der Destillation und wegen der
vorstehenden, zum gleichen Endprodukt fithrenden Reaktionen
stereoisomer sein konnten, hatte aber hinzugefiigt, daB ihre
Umwandlung in die beiden voneinander verschiedenen Methyl-
ester bei der Kinwirkung von Methanol die Annahme zweier
verschiedener Konstitutionsformeln fiir die isomeren Chloride
rechtfertige, so daf diese Frage durch weitere Untersuchung
zur Entscheidung zu bringen sei. Durch die Annahme des-
motroper Zwischenprodukte mit Dilactonbindung wird die Atom-
verschiebung, die sich nach Aschan® ,ohne nachweisbare
Ursache vollzieht®, allgemein verstindlich.

Bromierung der Camphoronsiurechloride

Aus den beiden Chloriden der Camphoronsiure entstehen
durch Einwirkung von Brom zwei bromierte Chloride, von
denen das eine vom Schmp. 168° in Ather schwer loslich ist
und beim Kochen mit Wasser Camphoransiiure gibt; das zweite,
fliissige, bromierte Chlorid ist in Ather leicht lsslich. Es konnte
nicht rein erhalten werden; beim Kochen mit Wasser entsteht
daraus Iso-camphoransiure [3-Oxy-camphoronsiure-lacton®)].

Bei kurzem Einwirken von Methylalkchol auf das in Ather
schwer losliche Brom - anhydrocamphoronséiure - chlorid vom
Schmp. 168° und darauf folgendes Abkiihlen scheidet sich ein
bromierter Ester vom Schmp. 100° in Blattchen ab (Sdp.,; 1779);
er wurde aus &therischer Lisung in sechdn ausgebildeten Kry-
stallen erhalten. Filtriert man bei der Darstellung dieser von
mir als e-Monomethylester der Brom-anhydro-camphoronsiure
bezeichneten Verbindung nicht sofort von dem auskrystallisierten

1) Aschan, Ann. Chem. 302, 67 (1898).
%) Ann. Chem, 299, 138 (1897).

% a. a. 0., 8.871.

4 J. Bredt, Ann. Chem. 299, 142 (1897).
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Ester ab, so lost er sich wieder. Nach dem Abdunsten des
Methylalkohols bleibt ein Sirup zuriick, der nach einiger Zeit
krystallin wird und aus Methylalkohol bzw. Ather umkrystalli-
siert bei 142° schmilzt. Diese als fB-Brom-anhydro-camphoron-
siure-methylester!) anzusprechende Verbindung ist isomer mit
dem e-Ester. Sie unterscheidet sich aber in ihrem Verhalten
dadurch von letzterem, daB sie i. V. nicht unzersetzt destillierbar
ist, sondern unter Abspaltung von Brommethyl Camphoransiure-
aphydrid bildet.

Die beiden Vorginge 1 und 2 lassen sich durch folgende
Formeln wiedergeben:

Me,C—CMe—CHBr Me,C—CMe—CHBr
i I
CO _HCHOH CO
~0_ ~0._
CO—O0—CCl 0—0—C(0OCH,)
Brom-anhydro-camphoron- «-Brom-anhydro-camphoron-
siurechlorid. Schmp. 168° /S siure-methylester.

Ve Schmp. 100° Sdp.,; 177°
umgelagert /

/
4

Me,C————CMe—CHBr CO————0

| | I Aoctillart 3 l |
COOCH, CO €O destilliert!) _ pe,0~CMe—CH
7 (‘30 éO

§-Methylester der Brom- N

anhydro-camphoronsiure. O
Schmp. 142¢ Camphoransiure-
anhydrid

Es ist bemerkenswert, daB bei der Bromierung der beiden
Camphoronsiure-chloride nur bromierte Chloride erhalten werden
konnten, wihrend nach der Theorie von Aschan3) in der
Hauptmenge bromierte Bromide zu erwarten waren. Dabei ist
es gleichgiiltig, ob man von den aktiven Siurechloriden ausgeht

Y) J. Bredt, Ann. Chem. 299, 148 (1897).

) Die Polemik, welche Aschan {Ann. Chem. 302, 75 (1898)] gegen
diese, durch zahlreiche Analogiebeispiele wohlbegriindete Lactonbildung
aus g-halogen-substituierten Estern und damit gegen meine Auffassung
der Entstehungsweise des Camphoransiure-anhydrids fiihrt, ist mir un-
verstindlich, so daB ich auf eine Enigegnung verzichten muB. Br.

%) Ber. 45, 1913 (1912); 46, 2162 (1918); vgl. Lapworth, Journ.
chem. Soc., London 85, 3241 (1904).
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und diese bromiert!) oder ob man inaktive Camphoronssure
mit PCl, und Brom behandeltZ). In beiden Fillen stimmen die
Analysen auf ein Atom Brom und ein Atom Chlor.

Wie die Camphoronsiure-chloride sich bei der Behandlung
mit Ameisensiure in die Anhydro-camphoronsiure umlagern
(vgl. 8. 157), ebenso geht das bromierte Chlorid bei der Kin-
wirkung von Kisessig in die freie Brom-anhydro-camphoronsaure
iiber. Diese 18st sich in wifiriger Sodalosung in der Kalte auf
und wird durch Mineralsiiure unverindert wieder abgeschieden?).
Beim Kochen mit Wasser entsteht daraus Camphoransiure®):

Me,C—CMe—CHBr Me,C—CMe—CHBr
| [ |
co _CH,000H CO CO  COOH + CH,COC!
~0-_ ~.
CO—0—CCQl 0
Brom-anhydro- Kochen // Brom-anhydro-eamphoron-
o X .. "
carpphoronsaure— /it Wassor sdure. Schmp. 154
chlorid. Schmp. 168° Rse (Aschan, Schmp. 1589
CO——0
Me (|3. oM (IJH Camphoransiure,
Eh 1 e Schmp. 209—210°
COOH CO0H

Da das fliissige bromierte Chlorid in reiner Form nicht
zu erhalten war und auch beim Behandeln mit Eisessig keine
feste Verbindung ergab, so laBt sich iitber die Konstitution

Y J.Bredt, Ann. Chem. 299, 144 (1897).

%) Noyes u. Doushy, Journ. Amer. chem. Soe. 27, 1434 (1905).

¥ J. Bredt, Ann, Chem. 299, 145 (1897).

4 Aschan sagt [Apn. Chem. 302, 75 (1898)]: ,In seiner letzten
Abhandlung hat Bredt (a. 2. 0.), aus den mitgeteilten Formeln ihres
Methylesters zu schlieBen (), der Brom-anhydro-camphoronsiiure die

dritte isomere Formel
Me,:C.COOH

Me.é——CO

>

Br.CH—CO

gegeben; darauf gestiitzt, dall dieser Ester beim Erhitzen unter Brom-

methyl-Abspaltung in das Anhydrid der Camphoransiiure iibergeht. Wie

schon hervorgehoben, ist diese Formel mit der Bestindigkeit der Brom-
anhydro-camphoronsiure nicht vereinbar.*

Dieser Riickschluf stammt von Aschan, ich habe einen solchen
SchluB in keiner Weise gezogen. Br.

0
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dieser Verbindung nichts Bestimmtes sagen. Nur das Eine ist
sicher, daB beim Kochen mit Wasser neben kieinen Mengen
von Camphoransiure hauptséchlich Iso-camphoransiure darans
entsteht.

Uber die Konstitution der Camphoransiure
und der Isocamphoransiure
Die Camphoranssure (I) ist eine 2-basische Lacton-
dicarbonsure?), in der die beiden freien Carboxyle die
cis-Stellung zueinander einnehmen. Die Isocamphoransiure
{B-Oxycamphoronsiure-lacton) (II) ist die entsprechende cis-
trans-Verbindung?)

'Me,C Cco Me,C—CO Me,C—CO
| | |
II  Me.CCOOH I HOOC—CMe III OC—CMe
I l oL |
HOOC.CH——0 HOOC—CH-—O0 OU—CH—0
Isocamphoransiure. Camphoransiure. Camphoransiure-
Schmp. 247—248° Schmp. 209—210° anhydrid.

Schmp. 136—137°

Camphoransiure und Isocamphoransiure verhalten sich
zueinander wie cis-Camphersiure und cis-trans-Iso-campher-
saure. Dementsprechend erfolgen die Wasserabspaltung und der
Ubergang in ein Siureanhydrid bei der Camphoransiure be-
deutend leichter als bei der Isocamphoransiure. Durch Er-
warmen i V. und beim Behandeln mit Acetylchlorid verliert
die Camphoransiiure 1 Mol Wasser und geht in das Anhydrid (IL1)
iiber; Sdp.,, 175°%). Es ist dasselbe Anhydrid, welches, wie
schon erwihnt, bei der Destillation des g-Methylesters der
Brom-anhydro-camphoronsiiure unter Abspaltung von Brom-
methyl entsteht. Die Isocamphoransiure (II) spaltet erst bei
einer Temperatur, die iiber 250° liegt, Wasser ab und geht
dabei in das Anhydrid (III) iiber*). Acetylchlorid wandelt die
Isocamphoransiure (IT) nicht in das Anhydrid (IIT) um (Unter-
schied von Camphoransiure). Die Isocamphoranséiure bildet
8-bagische Salze und verhalt sich wie eine 3-basische Saure

% J. Bredt, Apn. Chem. 299, 150 (1897).

%) Ann. Chem. 299, 136 (1897); vgl. Baeyer u. Villiger, Ber. 30,
1958 (1897).

% Kachler u. Spitzer, Monatsh. Chem. 9, 708 (1888).

4 J. Bredt, Ann. Chem. 292, 158 (1896).
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nach der Aufspaltung des Lactonringes zum Unterschied von

der Camphoransiure, in der sich der Lactonring nicht auf-
spalten laBt.

Experimenteller Teil
Mitbearbeitet von F. Demeure +

Einwirkung von Ameisensiure auf ¢-Camphoronsiure-
chlorid

2,5 g «-Chlorid wurden mit dem Zweifachen der berech-
neten Menge von wasserfreier Ameisensiure versetzt und lingere
Zeit auf dem Wasserbad am RiickfluBkithler erwirmt. Nach
beendigter Reaktion wurde die Ameisenséure bei 15 mm Druck
und bel einer Temperatur von etwa 60° vertrieben. Zur voll-
stindigen Verjagung der Sidure wurde bis auf 100° erwirmt.
Es hinterblieb ein fester Riickstand, der in Ather loslich war.
Auf vorsichtigen Zusatz von Ligroin krystallisiert das Produkt in
wohlausgebildeten Krystallen aus, die bei 135—186° schmelzen.
Die Ausbeute betrug etwa 1g.

0,3165 g Subst.: 0,1750 g H,0, 0,6270 g CO,.

C,H,;0; (200,09  Gef. C 53,97 (+0,06) H 6,03 (+0,12)
Die Verbindung ist identisch mit der Anhydrocamphoronsiure.

Einwirkung von Ameisensiure auf 3-Camphoronsiure-
chlorid

Bei dieser Operation wurde genau so, wie vorstehend be-
schrieben, verfahren. Nach Vertreiben der Ameisenséure i. V.
hinterblieb ebenso wie bei dem «-Chlorid als Riickstand ein
festes Produkt, das in Ather 1dslich war. Auf Zusatz von
Ligroin bildeten sich aus der #therischen Lidsung schone Kry-
stalle, die gleichfalls bei 135—136° schmolzen. Bei einer
Einwaage von 2g [-Chlorid betrug die Ausbeute 0,8 g.

0,3110 g Subst.: 0,1780 g H,0, 0,6130g CO,.

C,H,,0, (200,099  Gef. C 53,97 (—0,19)  H 6,05 (+0,28)

Es ist bemerkenswert, daB beide Chloride zu derselben
Anhydro-camphoronsiure fithren

Me,C——CO
l >0
Me.C~—CO

|
CH,.COOH
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Da diese die stabile Anhydridsiure darstellt, so ist anzu-
nehmen, daB auch das Anilid und das Piperidid Derivate
dieser Anhydrosiure sind.

Einwirkung von Piperidin auf das ¢-Camphoronsiure-
chlorid

2 g «-Chlorid wurden in heiflem Benzol geldst, mit 235 ¢
itber BaO destilliertem Piperidin, das gleichfalls in Benzol ge-
lost war, erwirmt. Es wurde, um die Salzsiure zu binden,
mit der doppelten Menge des berechneten Piperidins gearbeitet.
Die noch heifle Losung wurde von dem abgeschiedenen salz-
sauren Piperidin abgesaugt und letzteres mehrmals mit heiBem
Benzol ausgewaschen. Durch vorsichtigen Zusatz von Ligroin
schied sich das Piperidid in schénen Krystallen ab, die bei
181—132° schmolzen. Kine Probe wurde aus Athylalkohol
umkrystallisiert. Der Schmelzpunkt blieb annihernd derselbe:
131,5—-132,5°

0,2300 g Subst.: 0,5200g CO,, 0,1695g H,0. — 0,3510 g Subst.:
16 cem N (18°, 749 mm).

C,,H,,0,N (267,17)
Gef. C 62,92 (—0,20) H 7,87 (+0,37) N 5,24 (—0,06)

Einwirkung von Piperidin auf 8-Camphoronsiure-
chlorid

Es wurde, wie vorstehend beschrieben, verfahren. Das aus
heiem Benzol auf Zusatz von niedrigsiedendem Ligroin aus-
krystallisierte Piperidid zeigte nach nochmaligem Umkrystalli-
sieren aus heiBem Athylalkohol den Schmp.131,5-—-132°

0,2155 g Subst.: 0,4980g CO,, 0,550 g H,0. — 0,3570 g Subst.:
16,3 cem N (20°, 752 mm).

C. H,,0,N (267,17)
Gef. C 62,92 (+0,11) H 7,87 (+0,18) N 524 (—0,07)





