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Die dia.stereomeren ( ~ ) - 1 -Amino - 1,2-diphenyl-3-propanolc 
fiihren beim Methylieren mit  Formaldehyd und Ameisensgure je 
nach ihrem rgumlichen Aufbau zu ( :~ )-erythro-1 -Dimethylamino- 
1,2-diphenyl-3-propanol bzw. ( :k )-trans-3-Methyl-4,5-diphenyldc- 
t ra-hydro-l ,3-oxazin.  Aus der lctztgenannten Verbindung ent- 
steht durch Behandlung mit  LiA1Ha(~)- l -Dimethylamino- l ,2-  
diphenyl-3-pr'opanol. Sowohl die beiden Dimethylaminopropanole 
als ouch deren O-Benzoyl-Derivate werden bei Umsetzung mit  
Methyl jodid mit  ziemlich unterschiedlicher Geschwindigkeit quar 
tgrisiert,  was durch sterische Verhgltnisse bedingt, sein diir%e. 

MetlwIation of the diastereomerie ( :}: )- 1-amino- 1,2-diphenyl- 
�9 3-propanols with formaldehyde and formic acid yields, according 

to configuration, ( • )-erythro-dimethylamino. 1,2-diphenyl-3- 
propanol  and (:~)-trans-3-methyl-4,5-diphenyl-tetrahydro-l ,3- 
oxazine, respectively. On reduction with LiA1K4 the lat ter  
gives ( :~)-Ldimethylamino-l ,2-diphenyl-3-propanol .  The two 
dimethylaminopropanols  as well as their O-benzoyl derivatives, 
yield quaternary  salts with methyl  iodide at  rather  different 
ra~es, which differences may  be of sterie origin. 

Verschiedene Abkhmml inge  des 3 -Amino- l -p ropano l s  werden sin- 
gehend auf ihre physiologische A k t i v i t g t  gepriift .  

I n  der Li tera tur  liegen zahlreiche Angaben fiber die atropinghnlicbe, 
lokalaa~iisthesierende, blutdrucksenkende und sehmerzlindernde Wirkung 
dieser Stoffe vor 1-s. Die Daa'stellung des ( • )-erythro- 1-Amino- 1,2-diphenyl- 
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3-propanols (I)wurde yon ~]Jollov und Orahovats 6, die Synthese seines threo- 
Isomeren (II) yon Kurtev,  Mollov und Orahovats 7 besehrieben. In der letzt- 
genannten Az'beit ~7~rden aueh die relativen Konfigurationen yon I und I I  
anhand ihrer unterschiedlichen Neigung zur N->  O-Benzoyl-Wandertmg 
nachgewiesen. 

Eine Best/~tigung der Konfiguration dieser Verbindungen findet man 
aueh in einer sp/iteren Arbeit yon Stefanovsky und Kur tev  8. Die kiirzlich 
yon Zheliazkov und Mitarb. 9 durchgefiihrten pharmakologisehen Unter- 
suchungen an I, I I  und ( :~ ) - th reo - t -Monome thy lamino- t , 2 -d ipheny I -3 -  

propanol zeigten, dab diese Stoffe krampflSsend auf die glatten Muskeln, 
namentlieh auf die glatte Darmmuskulatur, wirken. Unter den drei unter- 
suehten Verbindungen habe sieh naeh den Autoren als die aktivste und 
am wenigsten toxisehe das ( ~ ) -threo- 1-~onomethylamino- 1,2-dil0henyl-3- 
propanol erwiesen. In  diesem Zusammenhang war die Darstellung der 
N',N'-Dimethylamino-Derivate und Jodmethytate dieser Verbindungen yon 
Interesse. Dariiber hinaus ersehien uns aueh eine Untersuehung fiber das 
Verhalten unserer Verbindungen I und I I b e i  reduktiver Methylierung 
mit Formaldehyd und Ameisens~ure als aufschluBreieh erstrebenswert. 

Nach Literaturangaben bilden die diastereomeren Aminoalkohole unter 
diesen Bedingungen je naeh ihrem r/~umlichen Aufbau N,N-Dimethylamino- 
Derivate oder heterocyclische Verbindungen. So gelang es Luke~  Kovd.~ ~, und 
BldhalO, durch Alkylieren der diastereomeren 3-Amino-l,3-diphenyl-l-pro- 
panole dip entspreehenden dimethylierten Aminoalkohole zu trennen. Bei 
Versuchen, die diastereomeren 4-Methylamino-l,2-diphenyl-3-methyl-2-bu- 
tanole z~l methylieren, erhielten Pohla~,d, Sull ivan und Mcl}lahon n keine Me- 
thylderivate, sondern die beiden 3,5-Dimethyl-6-phenyl-6-benzyl-tetra. 
hydro-l,3-oxazine. Dre/ahl trod HSrhold 12 untersuchten die reduktive Methy- 
lierung bei diastereomeren Aminoalkoholen und fanden hierbei Bedingungen, 
imter denen die Reaktion ,,qualitativ stereospezifisch" verl~iuft ~3. Sie erhielten 
lie naeh der Konfigura.tion der untersuehten Verbindungen N,N-dimethylierte 
Aminoalkohole bzw. heteroeyclisehe Verbindungen. 

Bei unseren Versuchen fiel naeh Istdg. Erhitzen yon I aui I00 ~ mit 

einem [J'bersehul~ yon 37,5proz. w~l]r. FormaldehydlSsung, die auch 

Ameisens/iure in ~'bersehuI~ enthielt, (~)-eryt[tro-l-Dimethylamino. 1,2- 
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diphenyl-3-propanol (III)  in 77% Ausbeute an. Unter den gleichen 
Bedingungen wurde I I  zu (• 1,3- 
oxazin (IV) in etwa 50% Ausbeute cyclisiert. Durch l~eduktion yon IV 
mit  L A H  erhie]ten wir ( i ) - t h r e o - l - D i m e t h y l ~ m i n o - l , 2 - d i p h e n y l - 3 - p r o -  

panol (V). Diese l~eduktion verli~uft, wie B e r g m a n n  und Mitarb. 14 zeigten, 
unter ~etention.  Die Struktur  yon I I I ,  IV  und V wt~rde durch Elementar- 
analyse und Ig-Spektroskopie nachgewiesen. 
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F0rscht man nach den Ursachen der ,,qualitativen Stereospezifitgt" 
der reduktiven Methylierung, so miil]te m~n beide Ubergangszustgnde 
beachten, den einen, der zur entspreehenden heteroeyelischen Verbindung, 
und den anderen, der zum entspreehenden acyelischen N,N-Dimethyl- 
aminopropanol ftihrt. So ist in der t h reo -Re ihe  die Entstehung des Oxazins 
IV durch die digquatoriale Lage der beiden Phenylsubstituenten erleich- 

ta E .  JD. Bergmann,  D. Lavie  und S. P inhas ,  g. Amer. chem. Soe. 73, 
5662 (1951). 
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tert, w~hrend das direkte 1Vfethylieren yon II  zu V durch die im Vergleich 
znr Konformation I I I  A stgrker gespannten Konformationen V A und 
V B erschwert wird. In  der erythro-Reihe ist die Bildung des thsoretisch 
m6glichen (~)-cis-3-Methyl-4,5~ 1,3-ox~zins (VI) 
wegen der axialen Lsge des Phenylradikals energetisch unvorteilhaft, die 
Entstehung yon I I I  hingegen wird dutch die im Konformerengemisch 
vermutlich iiberwiegende, verh/~ltnism~f~ig symmetriseheste, antipsrJ- 
plan~re Konformation I I I A  begiinstigt. 

Die vorstehend aufgefiihrten Ergebnisse stimmen weitgehend mit den 
Aussagen der Untersuehungen yon Drefahl und HSrholcll~ an den diastereo- 
meren (~)-3-Amino-l,2-diphenyl-l-propanoler~ fiberein, die strukturell 
unseren Aminoalkoholen sehr nahe stehen. Beaehtenswert ist immerhin 
die Tatsache, dal~ die Autoren das cyclische Produkt,  n/~mlich das (~)-  
trans-3-Methyl-5,6-diphenyltetrahydro-l,3-oxazin, in h6herer Ausbeute 
(71%) als den entspreehenden N,N-DimethylabkSmmling mit oftener 
K ette (Ausb. 64%) erhalten. Sie fiihren die beobaehtete besehr//nkte 
8teresselektivit/~t darauf zurfick, dal3 die yon ihnen isolierten hetero- 
cyclischen Verbindungen mit Phenylgruppen in trans-Stellung eine h6here 
Stabilit~t besitzen im Vergleich zur Stabilit/~t., welche die hypothet,ischen 
heterocyclischen Verbindungen mit cis-Konfiguration aufweisen miil~ten, 
und lassen hierbei die Frage often, ob diese Verbindungen in der Tat  als 
Zwischenprodukte auftreten. Da unsere Versuche mit I und I Ibe i  gleichen 
Bedingungen durchgeftihrt wurden und hierbei I mit gr613erer Ausbeute 
I I I  ]ieferte als I I  dureh Ringschlu!3 zu IV ffihrte, nahmen wir an, dal~ 
wenigstens in m~serem Falle die intermedi/~re Bildung des cis-Oxazin- 
derivats ziemlich unwahrscheinlich ist und dal~, soltte die l~eaktion auch 
~uf diesem Wege verlaufen, letzt,erer in viel geringerem Umfang realisier- 
bar sein wird als die direkte Gewinnung yon II  aus I. Weitergehende 
Untersuchungen zur Kl~irung des Ablaufs dieser Reaktion in solchen F/~I- 
len sind im Gange. 

Die soleherart gewonnenen N,N-Dimethylaminopropanole wurden zu 
den entspreehenden diastereomeren quart/~ren Verbindungen aufmethy- 
liert. So wurde nach 3stdg. Erhitzen mit einem fs Methyljodid in 
Methanol das Jodmethylat  des (~)-erythro- 1-Dimethylarnino- 1,2-diphenyl- 
3-propanols (VII) in 88% Ausbeute gewonnen, w~hrend das Pikrat  (VIII) 
des (d:)-threo-l-Trimethylammonio-l,2-diphenyl-3-propanols unter ana- 
logen Bedingungen in etwa 29~ Ausbeute anfiel. Da die M6glichkeit 
bestand, dal~ die geringe Ausbeute yon VII I  dutch die festere innere 
Wasserstoftbrticke bedingt war, ffihrten wir I i I  und V in die entsprechen- 
den diastereomeren (d:)-3-Benzoyloxy-l-dimethyh~mino-t,2-diphenyt- 
propane fiber. Aus diesen erhielten wir durch Erhitzen mi~ Uberschul~ an 
Methyljodid in Methanol unter gleichen Bedingungen d~s Jodmethylat  
des (j-)-erythro-3-Benzoyloxy-l-dimethylamino.l,2-diphenylpropans (IX) 
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in  60% Ausbeute,  das des (• 
diphenylpropans  in 11 ~ Ausbeute.  Dal3 wieder die Ausbeuten  in der 
threo- niederer als in der erythro-Reihe sind, spricht fiir cinc st/~rkere 
Abschi rmung des Stickstoffatoms im erstcff Fall.  Drefahl u n d  HSrhold m 
haben  die Jodmethy la te  ihrer Dimethylaminopropanole  nu r  zu deren 
Charakteris ierung erhalten. Aus ihren Versuchsergebnissen ist zu 
schliel~en, dal] auch in ihrem Fall  die yon  uns  beobachtetc  teilweise 
Stereoselektivit/~t bei Anwendung  der Menschutlcinschen g e a k t i o n  an 
diastereomeren Verb indungen  vorliegt. Kinet ische u. a. Un te r suchungen  
mi t  dem Zweck, das unterschiedliche Verhal ten  yon  Diastereomeren bei 
derar t igen l~eakt ionen eingehender zu erforschen, sind bereits im Gange. 

Wir  nehmen  die Gelegenheit  wahr, Prof. Dr. B. J. Kurtev fiir die wert- 
vollen Winke  bei der Besprechung des Manuskriptes  der vorliegenden 
Arbeit ,  Ing.  chem. B. Jordanov fiir die Unte r suchung  der It~-Spektren, und  
der Laboran t in  M. Ilijeva fiir die E lementa rana lysen  unserer  Verbindungen 
den verbindl ichs ten Dank  auszusprechen. 

Experimenteller Teil 

I. erythro-Reihe 

(-V)-l-Dimethylamino.l,2-diphenyl-3-propanol (III): Ein Gemisch yon 
2,27 g (0,01 Mol) (~)-l-Amino-l ,2-diphenyl-3-propanol,  3,20 g (0,040 Mol) 37,5 
proz. Formaldehydl6sung und 1,60 g (0,034 Mol) 100proz. HCOOH wird 1 Stdc. 
lang auf dem Bad auf 100 ~ C erhitzt. Dann wird abgekiihlt, mit etwa 200 ml 
Wasser verdfinnt und mit  10 proz. ~Xa2COs-L6sung alkalisiert. Die abgeschie- 
dene Base extrahiert man mit ~ ther  (4 • 50 ml), trocknet mit  Na2SOa und 
dampft dann auf dem Wasserbad zur Trockene ein. Der 51ige Riiekstand kristal- 
lisiert nach etwa 2 Stdn. und ergibt naeh Umkristallisation aus Hexan Pl~ttchen 
vom Schmp. 92--94 ~ (1,84g), die in organischen L6sungsmitteln leicht, in  
Wasser hingegen unlSslich sind./~ach zus~tzlicher Einengung des Filtrats fallen 
weitere 0,13 g Kristalle an (Schmp. 90--92~ Gesamtausb. 77% d. Th. FOr 
die Analyse wird die Substanz abermals aus Hexan umkristallisiert, Schmp. 
92,5--93,5 ~ . 

IR-Spektrum (in CC14, c = 3.  10 -3 Mol/l): "OH (ungebundene OH-Grup- 
pen)--3633 em -1, voi~ (Umsetzung mit  der Phenylgruppe in ~-Stellung)-- 
3597 cm -1, vo~ (gebundene OH-Gruppen)--3325 cm -1, ~N_c~--2825 cm 1 
und 2781 cm-L 

C17H21NO (255,3). Ber. C 79,96, H 8,29, ~ 5,49. 
Gef. C 79,81, H 8,25, N 5,31. 

Hydrochlorid: 0,52 g des oben erw/~hnten Dimethylaminopropanols er- 
geben nach AuflSsung in trockenem I-ICl-~ther einen Niederschlag, der nach 
zweimaligem Umkristallisieren aus ~ thanol /~ ther  bei 204--205 ~ schmilzt. 

CaTH22NOC1 (291,8). Ber. N 4,80. Gef. N 4,88. 

Jodmethylat (VII): Der L6sung yon 1,67 g (0,011 Mol) CH3J in 
15 ml CH3OH wird 1,00g (0,0039Mol) von I I I  zugegeben, 3 Stdn. 
zum Sieden erhitzt und dann abgekiihlt; 0,97 g farblose Kristallnadelrt yore 
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Sehmp. 185--186 ~ Das Fil trat  liefert naeh Einengung im Vak. und Fgllung 
mit  Nther noeh 0,40 g, so dab die Gesamtausb. 88~ erreiehg. ~Viederholtes 
Umkristallisieren aus Methanol/J~ther erh6ht den Sehmp. auf 186,5--187 ~ 

ClsI-I24NOJ. Ber. C 54,41, I-I 6,09, N 3,53. 
Gel. C 54,14, I-I 6,38, N 3,66. 

( • ) -3-Benzoyloxy-l-dimethylamino-l,2-diphertylpropan : Man gibt zu 1,00 g 
(0,0039 Mol) in 4 ml troekenem Pyridin gel6sten (~)- l -Dimethylamino- l ,2-  
diphenyl-3-propanol 0,66 g (0,0047 Mol) Benzoylchlorid unter stetigem 
Sehfitteln portionsweise hinzu, wobei sieh das tleaktionsgemiseh stark er- 
hitzt. Naeh 5--6 Stdn. wird der gr61]te Tell des Pyridins im Vak. entfernt, 
das t~eaktionsgemiseh mit  Wasser stark verdfinnt und  mehrmals mit J~ther 
extrahiert. Naeh Troeknen fiber Na2SO4 wird der i~ther. Auszug zur Troekne 
eingedampft, der 61ige l~fiekstand aus Alkohol/Wasser umkristMlisiert; der 
kristalline Niedersehlag [Sehmp. 99--101 ~ Ausb. 1,20 g (86O/o) ] i s t  in organi- 
sehen L6sungsmitteln leieht 16slieh, in Wasser unl6slieh. 

Ii~-Spektrum (in CC14, c =  l~o): ~c-o 1723em-1, ue-o- -1280em -1, 
1 t20 em -1, v~_ej~ --2780 em -1, vOH--fehlt. 

CaaI125Og.N (359,4). Ber. C 80,19, I-I 7,01, N 3,90. 
Gel. C 80,34, t{ 6,90, N 3,74. 

ChIorhydrat: 0,36 g der Base ergeben naeh eimnaligem Umkristallisieren 
aus J~thanol/Nther 0,30 g des farblosen, leieht in ~u 16sliehen, in unpolaren 
organisehen L6sungsmitteln unlSsliehen Salzes, Schmp. 178,5--180 ~ 

C24H260~NC1 (395,9). Bet. N 3,54. Gef. N 3,39. 

Jodmethylat : Die 1,00 g (0,0028 Mol) ( • )- 3-Benzoyloxy- 1-dimethylmnino- 
1,2-diphenylpropan, 15 ml Methanol und 1,20 g (0,0084 3[ol) Methyljodid 
enthaltende L6sung wird auf dem Wasserbad bei 70--72 ~ 3 Stdn. lang ge- 
koeht, die LSsung im Vak. weitgehend eingeengt und mit  Xther gefiillt. 
Ausb. 0,84 g (60~) ;  nach 2maligem Umkristallisieren aus Methanol/Xther 
sehmilzt dieser Stoff bei 182--183 ~ 

C2sH2sO2NJ (501,4). Bet. C 59,87, ~ 5,64, N 2,79. 
Gef. C 59,93, I~t 5,71, N 3,02. 

Naeh Verdunsten des Filtrats zur Troekne und Umkristallisation de~ 
t~iiekstandes aus Xthanol/Wasser werden 0,16 g Ausgangsester (keine Depres- 
sion) isoliert. 

II.  threo-l~eihe 

( • )- 3-Methyl- 4,5-diphenyl-tetrahydro- 1,3-oxazin (I  V) 

a) 4,54g (0,02Mol) (•  wird einem 
Gemisch yon 8Oral (3,44Mol) 37,5proz. Formaldehydl6sung und 80ml  
(2,12 Mol) HCOOI-I zugesetzt und auf dem Bad auf 100 ~ erhitzt. Das Reak- 
tionsgemiseh wird mit  200 ml kaltem Wasser verdfinnt, mit  20proz. NaOH 
alkalisiert und  dann mit  3[ther extrahier~. Die vereinten /~ther. Ausztige 
troeknet man (naeh Auswasehen mit  Wasser) mit  Na2SO4 und bringt auf dem 
Wasserbad im Vak. zur Troekne. Der 61ige l~iiekstand liefert naeh einmaligem 
Umkristallisieren aus Pentan  farblose, kristalline Plfittehen, die in organisehen 
LOsungsmitteln leieht 16slieh sind; Sehmp. 58--59,5 ~ Ausb. 3,45g (68O/o 
d. Th.). Naeh abermaliger Umkristallisation erreieht der Sehmp. 59--60,5 ~ 
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Im Ilg-Spektrum (in CC14, c = 2%) fehlen die Frequenzen fiir die C=O-, 
--OI-I- und --NI-I-Gruppe. 

CITH19ON (255,3). Ber. C 80,57, H 7,56, N 5,53. 
Gef. C 80,15, H 7,65, 57 5,44. 

b) 2,27 g (0,01 Mol) (~_)-l-Amino-l,2-diphenyl-3-propanol, 3,20 g (0,040 
Mol) einer 37,5proz. Formaldehydl6sung told 1,60 g (0,034 Mol) HCOOI-I 
liefern naeh Istdg. Erhitzen auf 100 ~ Behandlung des Reaktionsgemisehes 
wie bei der Darstellung yon III und ansehlieIlender Umkristallisation aus 
Pentan (• (IV) vom Schmp. 
57--59 ~ Ausb. 1,30 g (51%). 57aeh abermaliger Umkristallisation wird es 
analytiseh rein, Sehmp. 59--60,5 ~ 

Chlorhydrat: Aus 0,60 g der vorstehend genannten Verbindung erhiilt man 
in der iibliehen Weise 0,63 g farbloser Kristallnadeln (in Wasser leicht 16slieh, 
in unpolaren organisehen L6sungsmitteln unl6slieh); Schmp. 211,5--212 ~ 

CITH~0ONCI (289,8). Ber. 57 4,80. Gef. 57 4,77. 

Jodmethylat: Ein Gemiseh yon 1,00 g (0,0028 Mol) (~)-3-Methyl-4,5- 
diphenyl-tetrahydro-l,3-oxazin, 1,67 g (0;011 Mol) CHsJ und 15 ml Methanol 
wird 4 Stdn. zum Sieden erhitzt. (3ber 57aeht seheiden sich 1,28 g farblose 
Kristallnadeln ab, naeh Einengung weitere 0,20 g; Gesamtausbeute 95%. Fiir 
die Analyse wird abermals aus Methanol umkristallisiert, Sehmp. 214--216 ~ 

c1sm~2057J (395,3). Ber. C 54,69, H 5,61, 57 3,54. 
Gel. C 54,56, H 5,39, N 3,44. 

(• (V): 1,20 g (0,0047 Mol) 
des in 120 ml troekenem ~ther  gelSsten ( :[: )-trans-3.Methyl-4,5-diphenyl- 
tetrahydro-l ,3-oxazins werden unter Riihren einer Aufschwemmung yon 
LiA1H4 (1,20 g, 0,031 Mol) in 40 ml absol. ~ ther  zugetropft. Nach l ~ s t d g .  
Riihren wird das Reaktionsgemisch 1 Stde. zum Sieden erhitzt. Die Zersetzung 
tr i t t  nach aufeinanderfolgender Behandlmig mit 1,2 ml Wasser, 2,4 ml 3n- 
NaOH, 3 ml Wasser und lstdg. Nachriihren ein. Der 57iederschlag wird 3real 
extrahiert,  die ~ither. Ausziige der gesamten ~thermenge zugegeben, aus der 
man nach Trocknen (Na2SO4) und Abdestillieren im Vak. einen 01igen, im 
Exsiccator kristallisierenden l%iickstand erh~ilt; nach einmaliger Umkristalli- 
sation aus Pentan fallen 1,05 g Suhstanz in 87% Ausb. an. Ffir Analysen- 
zwecke wird die Substanz nochmals aus Pentan umkristallisiert (Schmp. 
77--79~ Der Misch-Schmp. mit  (~:)-erythro-l-Dimethylamino-l,2-diphenyl- 
3-propanol (III) zeigt starke Depression. 

II~-Spektrum (in CC14, c ~ 3.  10-3Mol/1): vo~ (Umsetzung mit  der 
Phenylgruppe in ~-Stellung) - -  3597 cm - i ,  sehr schwach; vo~ (gebundene 
OH-Gruppen) - -  3230 cm -i ,  sehr intensiv , mit Grenzen von 3550 his 2850cm - i ,  
,N-cg~ - -  2838 cm - i  und 2795 cm -i .  

Ci7H2iO57 (255,3). Ber. C 79,96, H 8,29, 57 5,49. 
GeL C 80,23, H 8,40, N 5,62. 

Chlorhydrat: Aus 0,80 g der vorstehenden Verbindung werden 0,86 g des 
farblosen, kristallinen Salzes gewonnen, das in ~Tasser und Alkohol leicht 15s- 
]ich, in unpolaren organischen LSsungsmitteln unlSslich ist. Zur Analyse wird 
es abermals aus absolutem ~thanol/~_ther umkristallisiert, Schmp. 185--187 ~ 

Ci7H22057C1 (291,8). Ber. 57 4,80. Gef. N 4,89. 
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MethyIieru~g von V" Aus 1,00 g (0,0039 Mot) ( ! ) - l -Dimethylamino- l ,2 -  
diphenyl-3-propanol (V) erhglt man unter  den gleiehen Bedingungen wie bei 
tier Gewinmmg des Jodmethylats des (• 
diphenyl-3-propanols nach Einengung des t~eaktionsgemisches im Vak. und 
Fgllung mit  ~ ther  Kristallnadeln veto Sehmp. 88--122 ~ Ausb. 0,45 g (29~o), 
die in Wasser leieht 15slieh sind und die positive Probe auf Halogen naeh Bell- 
stein zeigen. Wiederholte UmkristMlisation und Anwendung eines anderen 
L6sungsmittels verbessern den Sehmp. nieht. 

Des Fi l t rat  liefert naeh Eindampfen ira Vak. zur Troekne 0,53 g Aus- 
gangsstoff. 

0,39 g des Methylierungsproduktes vom Sehmp. 88--122 ~ werden in 3 ml 
Methanol tinter gelindem Erwgrmen gelSst, worauf 0,25 g Pikrinsgure und 
etwa 1 ml Wasser zugegeben werden. Naeh 4--5 Stdn. erhglt man 0,39 g 
(80~o) VIII.Pil~rat veto Schmp. 156--158 ~ des naeh einmaligem Umkristalli- 
sieren aus Nthanol bei t 6 0 ~ 1 6 t  ~ sehmilzt (0,30 g). 

Ct8142aON �9 CoHaOTNa (498,5). Ber. C 57,82, I-I 5,27, N l l ,2& 
Gef. C 57,68, I4 5,06, N 11,51. 

(• Aus 1,00 g 
(0,0039 Mol) (~)-l-Dimethylamino-l ,2-diphenyl-3-propanol (V) erhfilt man 
unter den gleichen Bedingungen wie bei der Gewinnung des (~=}-erythro-3- 
benzoyloxy-l-dimethylamino-l,2-diphenyl-propanol~ 1,08 g (Ausb. 77%) Kri- 
~talle, die naeh abermMiger Umkristallisation bei 92--93 ~ sehmelzen. Der 
Miseh- Sehmp. mit ( • )-erythro- 3-benzoyloxy- 1-dimethylamino- 1,2-diphenyl- 
propan zeigt starke Depression. 

I~-Spekt rum (in CC14, c = i~ ~og fehlt, ve=o - -  1728 cm -1, '~c-o - -  
1280 cm -1 trod 1t20 cm-L ,x-e~H, - -  2789 cm-L 

C24I-I2sO~N (359,4). Ber. C 80,19, I-I 7,01, N 3,90. 
Gel. C 80,05, H 6,80, N 3,84. 

Chlorhydrat: 0,50 g tier Benzoylverbindm~g geben 0,53 g farbloses Chlor- 
hydrat,  des in XYasser und  Alko!aol leieht 15s!ieh, in unpolaren L6semitteln 
unt6slich ist. Zur Analyse wird abermals aus ~e thano l  absol. Ather um- 
kristallisiert, Sehmp. 189,5--191,5% 

Cz4H260~NC1 (395,2). Ber. N 3,54. Gel. N 3,54. 

Jodmethylat (X): Aus 1,0 g (•  
diphenylpropan werden Lmter den Bedingungen der Gewinnung des Jod- 
methylats des (~)-erythro-3-Benzoyloxy-l-dimethylamino-l,2-diphenyl- 
propans 0,17 g farblose Kristalle; naeh wiederholter Umkristallisation aus 
~ thano l  0,13 g (11~ Jodmethyla~. F/ir die Analyse wird es noehmals aus 
Wasser umkristMlisiert, Sehmp. 185--187 ~ 

C25I-I2sO2NJ (501,4). Ber. C 59,87, IK 5,65, N 2,79. 
Gef. C 60,09, I t  5,57, N 2,51. 

Naeh Eindampfen des ~_ther/5{ethanol-Filtrats zur Troekne und Um- 
kristallisation des giiekstandes aus Nthanol/Wasser werden 0,71 g Ausgangs- 
ester isoliert. 


