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Von

H. Ligs, M. Mcapenovic und T. Horrmany
Aus dem Med. Chem. Institut der Universitit in Graz und dem Chem. Institut
der Universitit in Zagreb
(Eingegangen am 26. 9. 1940. Vorgelegt in der Sitzung am 16. 10. 1940)

Das Brein wurde zuerst aus dem Harze des Pechbaumes
Arbol a brea von Baup! isoliert. Er gewann es aus den Riick-
stinden nach Abtrennung der Hauptmenge des Amyrins durch
freiwilliges Verdunsten des Losungsmittels. BAUP beschrieb das
Brein als eine in Wasser unlosliche, in Alkohol und Ather los-
liche, in Prismen kristallisierende Substanz vom Schmp. 187
Die Beschreibung war nur unvollstindig.

Etwa 50 Jahre spiter gewann VESTERBERG > das Brein
ebenfalls aus den Mutterlaugen nach der Abtrennung des Amyrins.
Sein Produkt war aber reiner und schmolz bei 216—217°% Awus
Benzol umkristallisiert, enthielt es zwei Mol Kristallbenzol. Es
war auch optisch aktiv rechtsdrehend ([«]p=+4653%). Durch
Acetylierung gewann VESTERBERG die Diacetylverbindung, wodurch
er den Beweis erbrachte, da8 das Brein ein zweiwertiger Alkohol
ist. Mit Brom behandelt, entfirbte sich zwar die Losung, aber
unter Bromwasserstoffentwicklung. Sie gab keine Jodzahl nach
HoBL. VESTERBERG nahm deshalb an, daB im Brein keine Athylen-
doppelbindung vorhanden ist. Nach seiner Annahme handelt es
sich beim Brein wahrscheinlich um ein Oxyamyrin, das aber ver-
schieden von Oxyamyrin ist, welches durch Chromséiureoxydation
aus Amyrinacetal gewonnen wird.

Schlieflich gewann auch A. RoLLETT3 das Brein durch ein
etwas abgeiindertes Verfahren bei der Isolierung. Durch weit-
gehendes Abdestillieren des Losungsmittels, nachdem die Haupt-
menge des Amyrins entfernt worden war, erhielt er eine honig-
artice Masse, aus der sich nach lingerem Steben ein Produkt
abschied, welches aus Alkohol umkristallisiert hchstens bei 190°
schmolz. Erst durch Umkristallisieren aus Fisessig gewann
RoLLETT das Brein vom Schmp. 218—219°. Es kristallisierte in

1 Jahrber. Chem. 1851, 528.

* Ber. dtsch. chem. Ges. 39 (1906) 2468.

3 Mh. Chem. 58/54 (1929) 231, bzw. S.-B. Akad. Wiss. Wien (II2) 138,
{1929) 231.
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perlmuttergléinzenden Kristallen. Aus Alkohol umkristallisiert,
enthielt es ein Mol Kristallalkohol.

RoLLETT stellte dann das Acetylderivat dar. Dieses schmolz
bei 195° und war dem Acetylderivat VESTERBERGS vollkommen
gleich. Er stellte auch das Dibenzoylprodukt des Breins dar,
welches bei 209—210° schmolz und aus Alkohol umkristallisiert,
mit einem Mol Alkohol kristallisierte. RoriLeTTs Oxydations-
versuche mit Chromsiureanhydrid fiihrten zu einem Produkt,
welches bei 161—163° schmolz. Aus seinen Analysenergebnissen
konnte er nicht entscheiden, ob ein Diketon oder ein Keton-
alkobol vorlag. Auch das dargestellte Oxim lieferte keine ein-
deutigen Resultate. Diese stimmen aber doch besser auf einen
Ketonoximalkohol oder ein Diketon-monoxim, schliefen aber das
Diketon-dioxim aus.

Es gelang uns auch, das Brein in griferen Mengen zu
isolieren. Dieses wurde nach der Methodik von VESTERBERG und
auch von ROLLETT isoliert. Es konnte aber auch nach einer etwas
abgeiinderten Methode Brein in griBerer Menge erhalten werden.
Diese bestand darin, daB man aus dem Harz das #therische O}
entfernte, dann die Hauptmenge des Amyrins durch Behandeln
des Harzkuchens mit kaltem Alkohol und schlieBlich die alkoholi-
sche Harzlésung durch Wasserdampfdestillation vom Alkohol
befreite. Der zuriickgebliebene Harzkuchen wurde in Tetrachlor-
kohlenstoff gelost und die Harzsiuren mit wibriger Lauge
extrahiert. Bei dieser Extraktion scheidet sich allm#hlich an der
Beriihrungsstelle der zwei Fliissigkeiten eine Zwischenschichte
aus, die langsam kristallinisch wird und sich nach lingerer Zeit
durch die ganze untere Tetrachlorkohlenstoffschicht abscheidet.
Diese Zwischenschichte bestand nach unseren Untersuchungen
aus einer groferen Menge Amyrin, dem in den meisten Fillen
Brein reichlich beigemengt war. Aus diesem Gemisch konnte
Brein durch Umkristallisieren aus Fisessig gewonnen werden.

Nach unseren Erfahrungen hat diese Isolierungsmethode
vor anderen den Vorteil, daf sie einigermaflen darauf schlieBen
148t, ob aus dem Harz Brein iiberhanpt isolierbar ist; denn
nicht in jedem der von uns verarbeiteten Harze konntem wir
Brein finden.

Das von uns durch wiederholtes Umkristallisieren ans
Alkohol und Eisessig gewonnene Brein schmolz konstant bei 220°.
Auch wir konnten zn diesem Produkt erst durch Umkristallisieren
aus Fisessig gelangen. Entgegen den Angaben von ROLLETT
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konnten wir aber feststellen, dal ganz reines Brein vom
Schmp. 220° nach dem Umkristallisieren auns Alkohol keinen
Kristallalkohol enthilt.

Das daraus dargestellte Acetylderivat war ganz gleich
dem Acetylbrein von VESTERBERG und ROLLETT. Die Acetyl-
bestimmungen gaben Werte, die dem Diacetylbrein entsprachen.
Das Diacetylbrein dreht stark nach rechts ([«]p=4215°).

Wir wiederholten die Oxydationsversuche von ROLLETT. Es
gelang uns, das Ozydationsprodukt vom Schmp. 164° zu fassen,
das in farblosen Nadeln kristallisierte. Es wurde auch das Oxim
dieses Produktes dargestellt, welches bei 246° schmilzt und
rechtsdrehend ist ([«]p==+104°). Nach den Analysen von ROLLETT,
wie auch nach unseren eigenen Analysen dieser Produkte bestand
die Moglichkeit, daB bei der Oxydation nicht beide alkoholischen
Gruppen oxydiert wurden. Aus diesem Grunde haben wir die
Bestimmungen des aktiven Wasserstoffs durchgefiihrt. Die
Resultate lassen die Annahme zun, daB im Oxydationsprodukt
noch eine freie alkoholische Gruppe vorhanden ist. Demnach ist
es als sehr wahrscheinlich anzunehmen, daf im Brein sowohl
eine sekunddre alkoholische Gruppe enthalten ist, die zum Keton
oxydiert wird, als auch eine tertiiire alkoholische Gruppe, die
nicht oxydiert wird. Von dem Oxydationsprodukt wurde auch
das 2,4-Dinitrophenylhydrazon dargestellt, das sich als eine
gefdrbte Substanz leicht chromatographisch reinigen 148t. Auch
bei diesem Produkt 1Bt sich aus den Analysenergebnissen auf
nur eine Carbonylgruppe schlieBen. Die Versuche, die nicht
oxydierte Hydroxylgruppe im Oxydationsprodukt zu acetylieren,
schlugen wahrscheinlich aus sterischen Griinden fehl.

Bei der Oxydation von Brein mit gréBeren Mengen von
Chromtrioxyd gelang es uns, ein gelbes Oxydationsprodukt zu
fagsen. Obwohl auch ROLLETT mit einem Uberschuf8 von Oxyda-
tionsmittel arbeitete, bemerkte er das Entstehen dieses Produktes
nicht und konnte nur die Bildung einer sehr geringen Menge
eines farblosen Produktes feststellen. Das von uns erhaltene gelbe
Oxydationsprodukt konnte bisher nicht in kristallinischer Gestalt
erhalten werden. Wir reinigten es deswegen so, daf wir es
mehrere Male aus alkoholischer Liosung durch Wasser fillten.
Bei der Bestimmung des aktiven Wasserstoffs wurde festgestellt,
daf etwa ein Mol Methan entwickelt wurde und ein Mol Grignard-
reagens gebunden wurde. Demnach wére dieses Produkt auch ein
Ketonalkohol.
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Von dem gelben Oxydationsprodukt wurde das Oxim dar-
gestellt. Es war ebenfalls von rein gelber Farbe und konnte in
schonen Kristallnadeln erhalten werden, die unter Zersetzung
bei 254" schmolzen. Auch dieses Oxim war rechtsdrehend
([x]p==+824?). Die Analysenergebnisse deuten auf eine Spaltung
des Breins. Es kann angenommen werden, daf die Oxydation
an jener Stelle weiterging, an welcher sich frither die sekundére
alkoholische Gruppe befand, bzw. die Ketongruppe des weiBien
Oxydationsproduktes. Wahrscheinlich wurde eine Seitenkette von
fiinf Kohlenstoffatomen, an der sich auch die sekunddre alkoholi-
sche Gruppe befand, abgebaut. Auf analoge Weise konnte auch
die Seitenkette des Cholesterins durch Oxydation abgebautt und
aus der Mutterlauge das Methylhexylketon isoliert werden. Beim
Brein konnten wir aber bei der Wasserdampfdestillation kein
fliichtiges Produkt der Spaltung isolieren. Es ist moglich, daB
in unserem Falle eine aliphatische Séure von zwei bis fiinf Kohlen-
stoffatomen entstand, die nicht nachgewiesen werden konute, da
sie sich in einem Gemisch mit der im Uberschu8 bei der Oxydation
verwendeten Essigsiure befand. Auch eine Spaltung - der Brein-
ringe konnte in Betracht kommen. In diesem Falle miifte aber
entweder ein Diketon oder eine Dicarbonsiure entsteben.

Da bei der Oxydation tatsiichlich eine Ketongruppe ent-
stand, so 148t sich daraus der Schluf ziehen, daf die Seitenkette
mit dem anderen Teil des Molekiils iiber ein sekundires Kohlen-
stoffatom gebunden ist.

Es darf ferner angenommen werden, daB die Doppelbindung
beim Brein konjugiert ist mit der Doppelbindung bei CO. Wird
ndmlich das gelbe Oxydationsprodukt mit Zink und Schwefel-
séure behandelt, so verschwindet die gelbe Farbe, da aller Wahr-
scheinlichkeit nachdie CO-Gruppe zur CHOH-Gruppe reduziert wird.

Das gelbe Oxydationsprodukt zeigt saure Eigenschaften,
obwohl es keine Carboxylgruppe enthélt. Es ist néimlich in Lauge
1oslich und wird daraus mit SHuren wieder gefillt. Bei der
Titration werden aber nur etwa 309, der Lauge verbraucht, die
fiir ein Aquivalent der Sdure notig ist. Hingegen verbraucht
die aus alkalischer Lidsung gefillte Substanz etwa 80°, der
ndtigen Lauge. Die Ursache des Verbrauches von Lauge kann
man in der allenfalls vorhandenen Methylengruppe, die sich
neben der Carbonylgruppe oder zwischen Carbonyl wund der

+ Lerrre und Ixeorrex, Uber Sterine, Gallensiiuren und verwandte Natur-
stoffe (1936) 37; A. Wivpaxns und C. Resau, Ber. dtsch. chem. Ges. 46 (1913) 1246.
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tertidralkoholischen Gruppe befindet, vermuten. Es ist auch
moglich, daB es sich bei dem gelben Oxydationsprodukt um eine
Substanz mit Keton-Enol-Tautomerie handelt.

Die Untersuchungen dieser ohne Zweifel sehr interessanten
Substanz werden fortgesetzt.

Experimenteller Teil.
Isolierung und Reindarstellung des Breins.

In Portionen von 500 g wurde das Elemiharz mit 22°,igem
Alkohol mnach FLUCKIGER behandelt, um Bryoidin zu isolieren.
Dann wurde das #therische Ol durch Wasserdampfdestillation
entfernt, das zurfickgebliebene Harz mit kaltem Alkohol behandelt.
Unléslich blieb die Hauptmenge des Amyrins. In Lésung befinden
sich die S#uren, der Rest von Amyrin und andere Produkte,
unter ihnen auch Brein. Aus der Lésung wurde der Alkohol mit
Wasserdampf entfernt, der Riickstand in Tetrachlorkohlenstoit
gelost und mit wibriger Lauge die Sturen extrahiert. Die voll-
stindige Extraktion dauerte etwa sechs Wochen. Whhrend dieser
Zeit schied sich an der Zwischenschichte ein kristallinischer
Niederschlag ab, der sich noch reichlicher ausscheidet, wenn man
linger stehen 146t. Der Niederschlag wird abfiltriert, mit wifrigem
Alkohol etwas gewaschen und an der Luft getrocknet. Aus 5 ky
Harz wurden gewdhnlich 300 g dieses Produktes gewonnen. Dieses
wird dann in Eisessig geldst. Nach etwa 24 Stunden scheiden
sich Kristalle ab, die sich schon dem Aussehen nach stark von
Amyrinkristallen unterscheiden. Der Schmp. des Rohbreins lag
bei 180—190°, Aus der Muiterlauge kinnen durch weiteres Ein-
dampfen noch weitere Mengen von Brein erhalten werden. Die
weitere Reinigung wurde durch Umkristallisieren aus Eisessig
vorgenommen und schlieBlich Kristalle erhalten, die konstant bei
2200 schmolzen. Der Schmp. konnte auch durch Umkristallisieren
aus anderen Losungsmitteln nicht hoher gebracht werden. Es
wurden in einem Falle 29 ¢ reines Brein erhalten, was ungefdhr
0'6°/, des verwendeten Harzes ausmachte.

Brein 16st sich sehr leicht in Chloroform, warmer HEssig-
sdure und Alkohol, leicht in Ather, Accton, kaltem Alkohol und
heiBem Benzol, 16st sich schwer in Petrolidther, kaltem Aceton

und kalter Essigsdure.
Fiir die Analysen wurde das Produkt im Vakuum iiber Schwefelsiure
getrocknet.
Monatshefte fiir Chemie, Band 73 18
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2°735 mg Shst.: 814 mg CO,, 221 mg H,0. — 3709 mg Sbst.: 11°05 mg CO,,
3'85 mg H,0.
CyoH,,0, (442°4). Ber. C 81°37, H 11°39.

Gef. , 81°17, 81°25, , 11'30, 11'62.
Bestimmung des aktiven Wasserstoffes nach Sovrvs:
8'254 mg Sbst.: 0°82 ¢m® CH, (760 mm, 0%. — 9595 mg Sbst.: 090 em® CH,
(760 mm, 0°).
C,0Hgo0, (442°¢). Ber. 0°456 fiir 2 aktive H-Atome.
Gef. 0°447, 0°422.
Bestimmung der spezifischen Drehang im Chloroform als Ldsungsmittel:
d==1'480, p—1'699, 1= 100 mm, o3 —=4-1°12°, [a]5 =+ 143"¢".

Diacetylbrein.

1g Brein wird in 6 c¢m3 einer Mischung gleicher Teile
Pyridin und Essigstiureanhydrid gelést und 24 Stunden bei
Zimmertemperatur stehen gelassen. Die Lésung wird dann in
viel Wasser gegossen, der entstandene Niederschlag abfiltriert,
mit schwefelsiurehaltigem Wasser gewaschen und an der Luft
getrockuet. Das Produkt wird dann aus Alkohol und Aceton bis
zum konstanten Schmp. von 199° umkristallisiert. Es lost sich
leicht in Chloroform, Benzol, heifer Essigsiure, leicht in Aceton,

Alkohol, kaltem Eisessig, schwer in Petroldther.
Fiir - Analysen wurde das Prodokt im Vakoum i#ber Schwefelsiure
getrocknet.
3'817 mg Shst.: 1085 mg CQ,, 361 mg H,0. — 3759 myg Sbst.: 1065 mg CO,,
356 mg H,O.
13'294 mg Sbst. verbrauchten bei der Acetylbestimmung nach Preci-Sorrys
508 cm® n/100 NaOH. — 12870 mg Sbst. verbrauchten 4'77 em® n/100 NaOH-
C,.H,,0,. Ber. C 7751, H 10'34, CH,CO 16°34.
Gef. , 7732, 7727, , 10'58, 1060, , 1643, 15°94.
Bestimmung der spezifischen Drehung in Chloroform als Losungsmittel -

d==1'475, p=2'513, 1—100 mm, a’s —2'46°, [5] }} =+ 21570°.

Oxydationsprodukt von Brein (weilles Produkt).

1g Brein wurde in 50 cm® Eisessig geltst, eine Aufldsung
von 0’20 ¢g Chromsiure in 80%,iger Essigsiiure zugesetzt, etwa.
2 Stunden bei 40° stehen gelassen und dann in viel Wasser ge-
gossen. Der entstandene griinlich-weiBe Niederschlag warde nach
dem Waschen mit Wasser noch feucht in moglichst wenig Alkohol
gelost. Aus der wiBrig-alkoholischen Lisung wurde das Produkt
in kristallinischer Gestalt erhalten. Es schmilzt nach mehr-
maligem Umkristallisieren konstant bei 164° und 1dst sich sehr
leicht in den iiblichen L&sungsmitteln.
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Fir die Analysen wurde die Substanz im Vakuum bei 100° getrocknet.

2'611mg Sbst.: 781 mg CO,, 239mg H,0. — 3165mg Sbst.: 9'46mg CO,,
318 mg H,0.
CyoH,50,. Ber. C 81'74, H 10°99.

Gef. , 81°68, 8143, , 1110, 11°24.
Bestimmung des aktiven Wasserstoffs nach Sortvs:
13°410 mg Sbst. entwickeln 0°67 ¢n® CH, und binden 0°64 ¢m® Reagens (760 mm 0°).
137195 , ., » 069 », . ., 068 , s (760 mmQ°.
CyH,;0-0H (440'4). Ber. H 0229, 0 3'63.
Gef. , 0223, 0235, , 3'41, 3'68.

Oxim des weiflen Oxydationsproduktes des Breins.

0D g Oxydationsprodukt in 30 cm?® Alkohol und eine konz.
wilrige Losung, die 1g Hydroxylaminchlorhydrat und 1% g
wasserfreies Natriumacetat enthielt, wurden 3 Stunden am
Wasserbade erhitzt. Nach dem FErkalten kristallisierte ein Teil
des Oxims in farblosen Nadeln. Aus den Mutterlaugen wurden
weitere Mengen des Oxims durch EingieBen der alkoholischen
Losung in Wasser und Umkristallisieren des Niederschlages aus
Alkohol gewonnen. Das Oxim schmilzt unter Zersetzung bei 2482,
Es 16st sich sehr leicht in Chloroform und Benzol, leicht in
heifem Alkohol, schwer in kaltem Alkohol und Petroléther.

Far die Analysen wurde das Produkt im Vakuum bei 100° getrocknet.
3647 mg Sbst.: 1054 mg CO,, 3'50mg H,0. — 3734 mg Sbst.: 1088 mg CO,,
369mg H,0. — 2059 mg Shst.: 00055 em® N, (747 mm, 23%). — 8950 mg Sbst. .
0°267 em® N, (731 mm, 229,
C, H,,0,N (455°4). Ber. C 79°05, H 1085, N 307
Gef. , 7882, 79'47, , 10774, 11°08, , 303, 3°02.
Bestimmung der spezifischen Drehung in Chloroform als Losungsmittel :

d=1'478, p=1'888, 1=100mum, o —40'09°, [a] 5" = 4 10°4".

2,4-Dinitrophenylbydrazon des weifen Oxydations-
produktes des Breins.

Eine Lsung von 05 g Oxydationsprodukt in 20 ¢m® Alkohol
wurde 3 Minuten mit einer Lisung von 05 g 2, 4-Dinitrophenyl-
hydrazin in 50 cm3 Alkohol gekocht und nach Zusatz von 1 cm3
konz. Salzsdure noch 1 Minute erwirmt. Die Losung wurde dann
in vie] Wasser gegossen und der erhaltene Niederschlag an der
Luft und dann im Vakuum iiber CaCl, getrocknet. Die weitere
Reinigung wurde chromatographisch fortgesetzt. Zu diesem
Zwecke wurde 072 g 2, 4-Dinitrophenylhydrazon in 200 c¢m3 Petrol-
dther geldst und am aktivierten Talkum chromatographiert (3 x 20).
Es entstanden zwei Schichten, eine obere breitere, dunkelbraun
gefiirbte und eine untere schmalere, gelb gefiirbte. Die obere

18%
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Schichte wurde im Soxhbletapparat mit Ather extrahiert, der
dtherischen Losung 5 cm3 Alkohol zugesetzt und der Ather ab-
destilliert. Nach 24stiindigem Stehen schieden sich nadelfsrmige,
rote Kristalle ab, die unter Zersetzung bei 201° schmolzen. An
der unteren Schicht konnte das Reagens isoliert werden.

Fiir die Analysen warde die Substanz im Vaknum tiber CaCl, getrocknet.

3'138 mg Shst.: 806 mg CO,, 2°'43mg H,0. — 2633 my Sbst.: 674 mg CO,,
192 mg H,0. — 2633 mg Sbst.: 0213 em® N, (149 mm, 229).
CysHy,0,N, (620°4). Ber. C 69'63, H 845, N 903

Gef. , 70°05, 69'81, , 8'67, 833, , 922.

Das gelbe Oxydationsprodukt des Breins.

2 g Brein wurden in 30 cm? Eisessig gelost und mit einer
Ltsung von 2¢ Chromsiureanhydrid in 20 cm3 80%,iger Essig- -
sdure in der Wirme behandelt. Zum SchluB war die Lisung von
iiberschiissigem Chromsiureanhydrid rotbraun gefirbt. Es wurde
dann noch 15 Minuten erhitzt, die Losung abgekiihlt und in
viel Wasser gegossen. Der griinlich gefdrbte Niederschlag wurde
mit Wasser gewaschen und an der Luft getrocknet. Da das
Produkt nicht kristallinisch erhalten werden konnte, wurde es
durch mehrmaliges Féllen der alkoholischen Lésung mit Wasser
gereinigt. Die gleiche Verbindung wurde auch durch Oxydation
des weiBen Oxydationsproduktes erhalten.

Die gelb gefarbte Losung des Oxydationsproduktes wurde
mit Zink und konzentrierter Essigsiure behandelt. Die gelbe
Farbe verschwand rasch.

Fir die Titration wurde die Substanz im Vakuum iber NaOH getrocknet.
14'570 mg Sbst. in 10 em® neutralisiertem Alkohol geldst, verbramchten (Phenol-
phthalein als Indikator) 125 ¢m® n/100 NaOH. — 14°370 mg verbrauchten unter

denselben Bedingungen 1°16 em® n/100 NaOH.

Far C, H,0, findet man, daB 31'77, bzw. 20°89#% des Produktes als
Siéure reagiert.

0'2g des gelben Oxydationsproduktes wurden in 10 cem® 1%iger NaOH
gelost und mit Salzsiure gefillt. E3 wurde ein dunkelgelb gefirbtes Prodakt
erhalten, das griindlich mit Wasser gewaschen und im Vakuum iiber NaOH
getrocknet wurde.

Titration: 12305 mg Sbst. in 10 cm® neatralisiertem Alkohol geldst, ver-
brauchten (Phenolphthalein als Indikator) 2°70 em® n/100 NaOH. — 11492 myg
Sbst. verbrauchten unter denselben Bedingungen 2'59 em® n/100 NaOH.

Fuar C, Hy,0, (370°'3) wurde gefunden, daf 81°25, bzw. 83°46% des
Produktes als Siure reagiert.
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Bestimmung des aktiven Wasserstoffs nach Sortys:
12°150 mg Sbat.: 0'73 em® CH, (760 mm 0°) und binden 073 cm® Reagens.
19°677 mg Sbst.: 123 em® CH, (760 mm 0% 129 cm® ”
0==C,;H,;0H (370°3). Ber. H 0272.
Gef. , 0270, 0°281.
Ber. 0=4"32.
Gef. , =4'68, 129.

” ”

Oxim des gelben Oxydationsproduktes vom Brein.

1g des gelben Oxydationsproduktes wurde nach der beim
weiBen Oxydationsprodukt angegebenen Vorschrift oximiert. Die
erhaltene Substanz kristallisierte in gelben Nadeln, welche einige
Male aus Alkobol umkristallisiert, konstant bei 254° unter Zer-
setzung schmolzen.

Das Oxim 16st sich sehr leicht in Chloroform und Benzol,
leicht in warmem Alkohol, schwer in kaltem Alkohol und
Petroldther.

Fiir die Analysen warde die Sabstanz im Vakuum bei 100° getrocknet.
3587 mg Shst.: 1020 mg CO,, 3'27 mg H,0. — 3845 my Sbst.: 1097 mg CO,,
333 mg H,0. — 6617 mg Shst.: 0°196 em® N, (750 mm, 22°). — 3'885 mg Sbst.:
0117 em3 N, (730 mm, 249).

C,sH,,0,N (385°3). Ber. C 7787, H 10°20, N 3'63.

Gef. , 7755, 77°81, , 10°20, 1027, ,, 3'38, 3'33.

Bestimmung der spezifischen Drehung in Chloroform als Losungsmittel:

d=1481, p=1788, 1= 100mm, 3" —40'69°, [a]}; =+82'4"



