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Von 

F. fialinovsky und G. Kainz. 

Aus dem II .  Chemischen Laboratorium der Universit~t Wien. 

(E~ngelangt am 25. April 1946. Vorgelegt in der Sitzung am 27. Juni  19d6.) 

Das im Besenginster und in z~hlreichen Lupinenarten vorkomme~de 
Spartein und viele andere Alkaloide, die d~s gleiche C-tt-N-Geriist wie 
Spartein besitzen, so das Lupaain, Anagyrin, Aphyllin und Aphyllidin, 
waren, zum Tell schon seit vielen Jahrzehnten, Gegenstand eingehender 
Untersuchungen. Die Versuche zur Ermittlung der Konstitution haben 
beziiglich des Aufbaues dieser interessantert and wiehtigen Alkaloide 
weitgehend Klgrung und Ubereinstimmung gebraeht. Eine Synthese 
~ber ist bis heute noch yon keinem dieser Alkaloide durchgefiihrt worden. 

G. R. Clemo, W. McG. Morgan und 17. Raper i gelang jedoeh die 
Synthese des d,l-Oxysparteins, das identisch war mit der aus d,l-Spartein 
dureh Oxydation erhaltenen Verbindurtg2 Das d,l-Spartein kolmte zwar 
in d~r Natur noch nieht aufgelundert werdem, wurde abet durch l~eduktion 
des natiirlieh vorkommenden d,I-LuparAns dargestellt. 2 Die Syathese des 
d,l-Oxysparteins yon Clemo, Mo~yan und _Raper nimmt Iolgenden Ver- 
lauf: i Molekfil Orthoameisensiureester wird mit dem rea.ktionsf~higen 
~ethylengruppen yon 2 Molekiilen ~-Pyridylessigs~ure-athylester zur Ver- 
bindung I kondensiert. I-Iierauf erfolgt l%ingsehluB zwisehen dem 
Iminostiekstoff des tautomer reagierenden Byridinkernes und der Carb- 
gthoxygruppe, wodurch in guter Ausbeute eine kristallisierte gelbe Ver- 
bindung, das 5-Carb/~thoxy-7-(c~-pyddyl)-8-oxo-ps-chinolizin-(8) (For- 
mel II), 3 entsteht. 

1 j .  chem. Soe. London, 1936, 1025. 
~" G. R. Clemo und G. C. Leitch, J. chem. Soe. London, 1928, 1811. 
a Bei G. t?. Clemo 1-earbeghoxy-4-keto-3-(2'-pyridyl)-pyridocoline ~e- 

narmt. Unsere Bezeiehnung erfolgt, in Anlehnung an die Bezeichnungsweise 
im Beilstein. 



138 F. Galinovsky und G. Kainz: 

Die St~mmsubstanz dieser Verbindung, das 7-(~-Pyridyl)-8-oxo-ps- 
chinolizin-(8) (Formel XV) ist, wie ~ gefunden haben, ebenfalls eine 
kristallisierte gelbe Substanz, die wie I I  stark fluoresziert. Zu ihr stehen 
in naher Beziehung das 8-Oxo-ps-ehinolizin-(8), sowie ein einfacheres 
Der iwt  desselben, das 2,4-Dimethyl-8-oxo-ps-chinolizin-(8), ein aueh 
synthetisch zugs Abbauprodukt des dem Spartein nahestehenden 
Cytisins, welehe dureh Arbeiten yon E. Spdith und F. Galinovsky 4 bekannt 
wurden. 

Die englisehen Autoren haben nun versucht, die laktamartig ge- 
bundene Carbonylgruppe yon I I  elektrolytiseh zu reduzieren, jedoeh 
ohne Erfolg. Wohl aber konnten die 7 Doppelbindungen, n&mlich die 
des 8-0xo-ps-ehinolizyl-(8)- sowie des Pyridyl-Restes, bei der kataly- 
tisehen ttydrierung unter Bildung der Verbindung I I I  abgesi~ttigt werden. 
Die Carbi~thoxygruppe der Verbindung I I I  wurde nun nach Bouveault- 

Blanc zum Alkohol (IV) reduziert und dieser mittels PBra in dus Bro- 
mid (V) iibergeffihrt. Das Bromid ergab beim Erhitzen mit wasserfreiem 
K2CO 3 im t tohr  bei Wasserbadtemperatur ttingsehlu8 unter Bildung yon 
Oxyspartein (VI). 

Die Verbindungen III ,  IV und V konnten nicht mehr rein erhalten 
werden, da selbst bei Destillation im ttochvakuum Zersetzung eintritt, 
wobei, wie G. R. Clemo annimmt, partieller Ringschlu8 stattfindet. Daher 
waren die Ausbeuten aueh ziemlich gering. So wurden aus 10 g der Ver- 
bindung I I  nur 0,2 g noeh unreines d,l-Oxyspartein gewonnen. Diese 
Ausbeute ist zu niedrig, um aussiehtsreiche Versuche zur vSlligen Syn- 
these des natiirlichen Sparteins, also zur Weiterreduktion des d,l-Oxy- 
sparteins zum d,l-Spartein sowie zur Spaltung desselben in die optischen 
Antipoden, durchfiihren zu k5nnen. 
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4 Ber. dtsch, chem. Gem 69, 761 (1936); 71,.721 (1938). 
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In der Verfolgung dieses Zieles standen wit also vor der Aufgabe, 
die Synthese des d,l-Oxysparteins so zu gestalten und zu verehffachen, 
dab das synthetische Oxyspartein zu einer gut zug/fnglichen Verbindung 
wird. Es kamen uns d~bei Erfahrungen sehr zustatten, die wit bei der 
k~talytisehen l~eduktion yon Alkaloiden der Sparteingrulope , die einen 
L~ktamring enthalten, gesammelt batten. 5 ~iebei hatte sich gezeigt, dab 
Lupanin (VIII) un4 Anagyrin (IX), das sich 4urch I-Iydrierung auch in 
Lupanin fiberfiihren liiBt und die beide die Luktaragrui0pe in einem Au/3en- 
ring enthalten, unter bestimmten Bedingungen bei Anwesenheit eines 
wirksamen Blatinkatalysators glatt zu Spartein (VII) reduziert werden 
kSrmen. Auch Aphyllin (X), das nach den bisherigen Ergebnissen die 
L~ktamgruppe in einem Innenring enth~lt, lieB sich zu Sp~rtein redu- 
zieren. I-tingegen blieb das Oxyspartein (VI), das in der iNatur noch nicht 
aufgehmden wurde, aber bei milder Oxydation des Sparteins erhalten 
wird, bei katalytischen l~eduktionsversuchen vSllig un~ngegrfffen. Ferner 
warde Oxyanagyrin (XI) (An~gyramid), das yon H. R.  Ing  ~ bei der 
Oxydation des Anagyrins erhalten wurde, bei der katalytisehen l~edaktion 
nur im 1)yridonring (AuBenring) durchgreifend reduziert, der zweite 
Laktamring (Innenring) blieb unangegriffen und es entstand reines Oxy- 
spartein (VI). 
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Damit ist bewiesen, dab Oxyspartein die L~ktamgruppe im l~ing C 
en~h~lt, werm man mi$ A den Ring bezeiehnet, der im Lup~nin und 
Anagyrin als Biperidon- bzw. als Byridonring vorkommt. Damit ist 
welters bewiesen, d~B die beiden Methylengruppen der Innenringe des 
Sparteins, die den Stickstoffatomen benaehbart sind, nlcht gleiehwertig 

5 F. Galinovsky und E. Stern , Ber. dtsch, chem. Ges. 77, 132 (1944). 
G j.  chem. See. London, 193~, 504. 
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sind, wie dies noch yon Clemo, Morgan und Raper 1 angenommen wurde. 
Diese Ungleiehwertigkeit, die sich z. ]3. im verschiedeneI1 Verhalten des 
Aphyllins und Oxyspartehis bei der kataly~ischeli Reduktion hubert, 
kalm also nach den bisherigen Ergebnissen nur dem verschiedenen rgum- 
lichen Bau der beiden Innenringe des Sparteins zuzusehreiben sehi. 
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Wir wendeten nun die von uns ausgearbeitete Methode der kata- 
lytischen Reduktion yon Laktamen auf das voli Clemo und Mitarbeitern 1 
erhaltene Kondensationsprodukt II  an. Wir kolmten dabei nur die yon 
den englischen Autoren beobachtete Hydrierung yon 7 Doppelbinclungen 
feststellen, eine Reduktion der Laktamgruppe kolmte nicht erzielt werden. 
Die Laktamgruppe der hydrierteli Verbindung I I I  verh~Llt sieh also bei 
Reduktionsversuchen so wie die des Oxysparteins ~ Die Weiteff/ihrung 
der Synthese war nun nach zwei Methoden m6glich. Naeh Verfahren 1 
stellten wir dureh vSllige Verseifung des hydrierten Esters (III) mit HC1 
das Amlnosaurechlorhy.drat her, das in die freie Amhios/~ure (XII) fiber- 
gefiihrt wurde. Beim Erhitzen der Amluos~Lure auf 200 ~ mit naehfolgender 
Destillation im Hoehvakuum wurde ehie Verbindung erhalten, die nach 
Entstehung, Eigensehaften uncl Analyse Ms Dilaktam anzusehen ist. 
Hiebei erfolgte RingschluB zwischen der Carboxylgruppe lind dem Imino- 
stickstoff der Aminos~ure (XII) miter Bfldung des Dflakt~ms (XIII). 
Dieses Dflaktam wird im folgenden als 10,17-Dioxospartein bezeichliet. ~ 
Die zweite, bei dem RingsehluB aus der Amhiosaure gebildete Laktam- 
gruppe sollte sioh naeh den bisherigen Erfahrungen wie die des Aphyllins 
verhalteli, sieh also katalytiseh reduziereli lassen. Wir ffihrteli die Re- 
duktion mit dem aus PRO,. hergestellten wirksamen Pt-Katalysator in 
salzsaurer LSsung dureh und konnten tats/~chlieh ehie 2 Molen Wasser- 
stoff, also der Reduktioli einer Laktamgruppe zur sauerstofffreien Ver- 
bindung entspreohende Wasserstoffaufnahme beobachten. Bei der Auf- 
arbeitung des Reaktionsproduktes wurde fast rehies Oxyspartein erhalten, ~ 

7 Die ~umerierung der C-Atome des Sparteins erfolgt in derselben 
Weise, wie bei G. R: Gle~no beim Oxyspartein 1 angegeben. 
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das naeh dem Uml6sen den riehtigen Sehmelzpunkt yon 112 ~ zeigte und 
mit dem aus d- und 1-Oxyspartein hergestellten Racemat von gMehem 
Sehmelzpunkt identiseh war. 

Naeh Verfahren 2 1Bgt sieh noeh eine bedeutende Vereinfaohung der 
Oxysp~rteinsynthese erzielen. Wie wit im vorhergehenden sehon gezeigt 
haben, fahrt  ein I~ingschluB zwisehen der Carboxyl- und der Iminogruppe 
der Aminosgure (XII) quantitativ zum 10,17-])ioxospartein (XIII).  Es 
ersehien nun zweekmgBig zu untersuehen, ob sehon bei der Verbindung I I I  
ein I~ingsehluB zwisehen der Carbgthoxy- und der Iminogruppe unter 
Bildung von 10,t7-])ioxospartein mfglich 'wgre. tIiebei sei erw~hnt, dag 
die englisehen Autoren bei ])estfllation der Verbindung I I I  eine teilweise 
Um3etzung feststetlten, wobei sie stets untrennbare Gemisehe erhielten. 
Sie vermu~eten deshalb, dab ein partieller I~ingschlug stattgefunden hat. 
U m b e i  der Verbindung I I I  l~ingschlug zu erreiehen, erhitzten wit die- 
selbe auf 200 ~ und erhielten bei der ansehlieBenden ])estfllation im 
Hochvakuum das 10,17-])ioxospartein. Um die Vollstgndigkeit des Ring- 
sehlusses zu iiberprfifen, ffihrten wit eine ~thoxylbestimmung aus, die 
ein negatives t{esultat ergab. ])amit ist erwiesen, dag auch diese Ring- 
sehluBbildung quantitativ verlguft und die Verbindung X I I I  auf diesem 
einfacheren Weg in gMeher Ausbeute me  naeh Verfahren 1 erhalten 
werden kann. ])as so gewonnene Dioxospartein wurde, wie bereits an- 
geffihrt, katalytiseh zu d,l-Oxyspartein reduziert. 

])iese Synthese des d,l-Oxysparteins, die yon dem aus a-Pyridyl- 
essigsguregthylester ~'.nnd Orthoameisensgureester erhgltliehen 5-Carb- 
~thoxy-7-(c~-pyridyl)-8-oxo-ps-ehinolizin-(8) (II) ausgeht und fiber wenige 
Zwisehenstufen, die Aminosgure XII,  bzw. deren Ester I I I  und das 
10,17-])i0xospartein (XIII), in sehr guter Ausbeut6 zum Ziel ffihrt, 
maeht das d,l-Oxyspartein ffir weitere Versuehe zu einer leiehter Ms 
bisher zuggnglichen Verbindung. 

Schlieglieh sei noeh die I-Ierstellungsweise der eingangs erwghnten 
Stammsubstanz XV yon II,  des 7-(cr 
aus I I  angeftihrt, t l iezu wurde die Estergruppe yon I I  verseiit und darius 
die Aminosgure (XIV) erhalten. ])iese weist eine der ~-Pyridylessigsgure 
analoge Konstitution auf. Sie spaltet aueh wie die a-Pyridylessigsgure 
in wgBriger LSsung bei erhShter Temperatur sofort COg ab und geht in 
das 7-(a-Pyridyl)-8-oxo-ps-ehinolizin-(8) (XV) fiber. ])ies ist eine intensiv 
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gelbe Substanz, welehe wie alas 8-Oxo-ps-chinolizin-(8) auch in ver- 
diinnten LSsuagen eine starke Fluoreszenz aufweist. 

Diese Umsetzung gibt neben tier IIerstellungsweise und der Analyse 
einen weiteren Beweis fiir die l~ichtigkeit der von Clemo, Morgan, und 
Raper angenommenen Konstitutionsformel I I  ffir das aus ~-Pyridyl- 
essigs/iureester und Otthoameisensaureester erhaltene Kondensations- 
produkt. 

Experimenteller Teil. 

5 - C a r b i i t h o x y -  7 - ( ~ - p y r i d y l ) -  8 -oxo - p s - c h i n o l i z i n - ( 8 ) .  

~-Pyridylessigsiiuremethyl- und .iithylester: cr 
wurde zuerst yon M. P. Oparina 8 aus dem Anilid der c~-Pyridylessigs/~ure, 
das bei der Beckmannschen Umtagerung des ~-Phenacylpyridinoxims 
erhalten wurde, hergestellt. Da uns die Originalarbeit night zug/~nglieh 
war und eine genaue Darstellungsvorsehrift in der Literatur aueh sonst 
nicht aufgefunden wurde, mugte eine eigene Vorschrift ausgearbeitet 
werden, die bier angegeben sei. 

3 g cr (Sehmp. 118~ 9 wurden in 500 cem abs. 
Xther gel6st trod unter Sehfitteln allm/~hlich mit 3 g PC16 versetzt. Dann 
wurde noeh 3 Stunden maschinell gesehfittelt. Es schied sich ein floekiger, 
sehwach gelber Niederschlag aus. Nun wurde unter Kfihlung mit Wasser 
versetzt und mit K2CO 3 vorsiehtig schwach alkaliseh gemacht. Zu 
schnelles Neutra]isieren, verbunden mit starker W/~rmeentwicklung, fiihrt 
ebenfalls wie die Verwendung grSBerer Mengen 1)C]s als oben angegeben, 
zm' Bfldung yon schmierigen Verunreinigungen und Nebenl0rodukten. 
Das Anilid valrde durch mehrmaliges Aussehfitteln mit Ather der L6sung 
entzogen. Nach Abdestillieren des .~thers hinterblieben noch etwas gelbe 
Kristalle, die dureh Uml6sen aus Benzol gereinigt wurden. Das reine 
Anilid der cr stellte farblose Kristalle vor, die bei 134 ~ 
schmolzen. Ausbeute an Rohprodukt 90% d. Th. 

2,5 g getrocknetes Anflid wurden in 60 ccm abs. Alkohol (Methyl- 
bzw. :4thylalkohol) gelSst und dureh ELnleiten yon HC1-Gas in fiblieher 
Weise umgeestert. Zur Vollendung der l~eaktion wurde noch 3 Stunden 
gekoeht, darm der Alkohol im Vakuum abdest.flliert. Aus dem zurfick- 
bleibenden Chlorhydrat wurde in fiblieher Weise der Ester in Freiheig 
gesetzt. Der Methyl- bzw. Xthy]ester der a-Pyridylessigsi~ure gingen als 
schwach grfinlichgelb gef~rbte Fltissigkeiten bei 120 bis 130 ~  Wasser- 
strahlvakuum fiber und gaben kristallisierte Pikrate. Der Schmp. des 
Pikrates des Methylesters lag bei 140 bis 141 ~ der des Athylesters bei 

s Chem. Zbl. 1985 I, 2536 (Chem. pharmaz. Ind. (russ.: Chimiko-phar- 
mazewtitscheskaja l~romyschlermost) 1984, l~r. 4, 12}. Siehe aueh Chem. 
Zbl. 1985 II, 3240. 

9 G. Scheuing und L. Winterhalder, Liebigs Ann. Chem. 478, 126 (1929). 
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136 bis 137 ~ Die Ausbeuten betrugen 80 bis 85% der aus dem Anilid 
berechneten Menge. 

Kondensation des o~-PyridyIessigsgiureestem mit Orthoameisens~iure- 
dthylester: Die Kondensation wurde naeh der von Clemo und Mitarbeitern 
gegebenen Vorsehrfft i 4urehgefiihrt. !,6 g ~-Pyridylessigsaureithylester 
wurden mit 1,5 g Orthoameisens~urei~thylester in 2,1 ecru Essigs~ure- 
anhydrid 2 Stunden (Metallbad) erhitzt. Naeh dem Erhitzen wurde aus 
tier dunkelroten LSsung sofort das Essigs~Lureanhydrid und tier gebildete 
Essigester im Vakuum abdestilliert und der Rfickstand einer fraktionierten 
Destillation im ttochvakuum unterzogen. Bei 0,1 Torr ging bei 90 ~ 
(Luftbad) zuerst etwas ~-Pyridylessigsiureester fiber, bei 140 ~ destillierte 
eine gelbe Fliissigkeit, das Kondensationsprodukt I I  destillier~e 
erst bei 220 bis 240 ~ Luftbadtemperatur fiber und erstarrte sofort. Die 
LSsungen von II  zeigten stark griinlichblaue, die verdfinnten L6sungen 
blaue Fluoreszenz. Es krist~llisierte aus Petrolather in gelben Prismen, 
die bei 126 ~ sehmolzen. Das Pikrat, aus viel Alkohol umgelSst, sehmolz 
bei 216 ~ 

Die Kondensation mit dem Methylester der Pyridylessigs~ure verlief 
im wesentlichen in gleicher Weise wie die mit dem ~thylester. Der 
Methylester der Verbindung II  zeigte den Schmp. yon 170 bis 171 ~ das 
Pikrat sehmolz bei 242 bis 243 ~ Ausbeute ist 65%, bezogen auf Pyridyl- 
essigsiureester. 

D a r s t e l l u n g  des 10 ,17-Dioxospar te ins  (XIII). 

(Verfahren 1 : I I  - ~  I I I  - ~  X l I  - ~  X l I I ) .  

Hydrierung yon lit  und Versei/ung von I I I  zur Aminos~ure X I I :  
0,649 g des Kondensationsprodukts ~lrden in 20 ccm 2%iger Salzsiure 
mit Pt (aus 0,3 g PtO~) als Katalysator hydriert. Die zuerst br~unlich- 
gelbe Farbe der LSsung wurde nach einer 3 bis 4 Doppelbindungen ent- 
sprechenden Wass~rstoffaufnahme farblos. In einigen Stunden wurden bei 
Zimmertemperatur 370 ccm I-I~ aufgenommen, w~hrend Ifir 7 Doppel- 
bindungen ein Verbrauch yon 369 ccm berechnet werden kormte. Die 
I-Iydrierung kam nun vollst~indig zum Stillstand, auch nach 48stfindigem 
Weiterschiitteln war keine Wasserstoffaufnahme mehr festzustellen. 

Nach Abfiltrieren des Katalysators wurde die salzsaure L6sung ein- 
gedampft und der Ester (III) durch 5stfindiges Kochen mit 2n-tiC1 v61lig 
verseift. Der Eindampfrfiekstand (Chlorhydrat der Aminosaure XII) er- 
starrte beim Troeknen im Exsikkator zu einer amorphen, etwas hygro- 
skopischen Masse (0,69 g). 

Z u r  Umwandlung des Chlorhydrats ,in die freie Aminosaure wurden 
0,69 g Chlorhych.at mit friseh gef~llte m Ag~COa am~ Wasserba d digerbr,t~ 
dann abfiltriert und in die LSsung HzS eingeleitet. Naeh Abfiltderen des 
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geringen Niedersehlags Wurde die LSsung eingedampft. Es hinterblieben 
0,61 g Aminos~ure als feste weii3e Substanz. 

Ringschlufi zum Dioxospartein: Die Aminosi~ure wurde im Vakuum 
yon 0,1 Torr e rh i tz t .  Bei 170 ~ Luftbadtemperatur t ra t  Wasserabspaltung 
ein und es destfllierte langsam ein sehr viskoses, schwach gefiirbtes (~1 
fiber. Die Destillation war bei 190 ~ beendet. Das gebildete 10,17-Dioxo- 
spartein (XIII) wurde zwecks Reinigung noehmals destflliert: Es ging 
dann im Hoehvakuum einheitlieh bei 170 ~ (Luftbad) fiber. Ausbeute: 
0,49 g. 

C15H~20~I~I 2 Ber. C 68,67, H 8,45 Gel. C 68,40, H 8,62, 

Verfahren 2: II --~ III --~ XIII. 

Katalytische Hydrierung von I I  zu l iT.  0,123 g Kondensationsprodukt 
wurden in 15 ecru Eisessig mit Pt  (aus 0,06 g Pt0~) hydriert. Die H 2- 
Aufnahme erfolgte anfangs sehr rasch. Bei Zimmertemperatur warden 
in 30 Stunden 75,1 ccm Wasserstoff aufgenommen (ffir 7 Dol0pelbindtmgen 
ber. : 75,45 ccm). Damit kam die Hydrierung vSllig zum StiUst~nd. Die 
farblose LSsung wurde vom Katalysator abfiltriert und die Essigsiiure am 
Wasserbad im Wasserstrahlvakuum abgedampft. Zur/iek blieb ein fast 
farbloses (~1 (III). 

Ringschlufi zu 10,17-Dioxospartein (XIII).  Das 01 (III) wurde 
20 Minuten im Metallbad auf 200 ~ unter vermindertem Druek erhitzt. 
Ansch]ieBend im Hochvakuum (0,01 Torr) destflliert, ging bei 170 ~ ein 
sehwaeh gef/~rbtes 01 fiber (XIII). Ausbeute: 0,09 g. 

K a t a l y t i s c h e  H y d r i e r u n g  des  D i o x o s p a r t e i n s  z u m  
d , l - O x y s p ~ r t e i n .  

Die Hydrierung wurde in 5%igor HC1 durchgeffihrt, da sich das 
10,17-Dioxospartein in verdfinnter I~C1 nur schlecht 15st. 0,49g der 
Verbindung X I I I  wurden raft Pt  (aus 0,25 g PtOz) in 15 ccm 5%iger 
HC1 bei einer Temperatur yon 32 ~ hydriert. Die Wasserstoffaufnahme 
erfolgte raseh und kam nach Verbrauch yon 89 ecm (theor. Verbrauch 
f/it die Reduktion einer CO-Gruppe zur CH2-Gruppe 92 cem) zum Still- 
stand. Auch bei l~ngerem Sehfitteln (durch 48 Stunden) kormte keine 
weitere Wasserstoffaufnahme erzielt werden. 

Nach Abfiltrieren des Katalysators wurde die LSsung stark alkalisch 
gemacht und mit :dther extrahiert. Der Atherrfickstand begann sofort 
zu kristallisieren und wurde durch Hochvakuumdestillation (165 ~ LUft- 
badtemperatur) und UmlSsen aus Petrol/~ther v511ig gereinigt. Die Ver- 
bindung schmolz dann bei 112 ~ und zeigte Sich nach Mischsehmp. mit 
dora aus gleichen Teilen d- :und 1-OXyspartein hergestellten Racemat 
identisch. Die Ausbeute a n  reinem d,l-Oxyspartein betrug 0,40 g. 
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7- (a -Pyr idy l ) -8 -oxo- la  s -chinol iz in- (8  ) (XV). 

i6 rag lViethylester der Verbindung II  wurden mit 2n-I-IC1 4 Stunden 
lang gekocht. Nach dem Erkalten wurde mit l~a~C03 neutralisiert und 
~alit etwas K0H alkalisch gemacht. I-Iiebei schied sich ein hellgelber 
flockiger Niederschlag aus, der durch dreimaligos Ausschiitteln mit .~ther 
tier wi~l~rigen L6sung entzogen wurde. Die gelbe -~ther]Ssung, die stark 
fluoreszierte, wurde nach Trocknen fiber I~a~S0~ eingedampft. Es hinter- 
blieb ein gelbes O1, das bald zu gelben Kristallen erstarrte. Zwecks 
weiterer l%einigung wurde im 01vakuum destilliert. Bei 150 bis 160 ~ 
(Luftbad) ging ein gelbes 01 iibor, das sofort kristallisierte. Aus Petrol- 
i~ther umgelSst: Schrnp. 111 bis 112 ~ 

CI~H100N 2 Ber. C 75,67, H 4,53 Gel. C 75,72, H 4,59. 
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