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ester schmolz nach mehrmaligem Umkrystallisieren aus Methyl-
alkohol bei 86—87° wie fiir reinen Cholansiure-methylester in der
Literatur angegeben wird. Dieser Ester wurde, wie beim «-Scillan-
sdure-methylester beschrieben, verseift und die Sadure durch drei-
malige Fillung als Natriumsalz aus Essigester weitergereinigt.
Beim Umkrystallisieren aus FEisessig schied sich jetzt die Cholan-
sdure in prichtigen, zentimeterlangen Nadeln ab, die bei 167—168°
schmolzen. H. Wieland und Boersch!) geben fiir ihre durch Destil-
lation des Athylesters gereinigte Cholansdure einen Schmelzpunkt
von 164% an. Unser Cholansiurepriparat blieb mit Essigsdure-
anhydrid-Schwefelsdure (2 mg/2 em?) farblos.
Elementaranalyse: Die Substanz wurde im Hochvakuum bei 100° getrocknet.
4,041; 3,992 mg Subst. gaben 11,845; 11,70 mg CO, und 4,075; 3,94 mg H,0
CoHyO,  Ber. C 79,93 H 11,199
CysH0, Ber. ,, 80,14 . 11,310,
Gef. ,, 79,96; 79,95 ,, 11,28; 11,05%

‘Wissenschaftliches Laboratorium der Chemischen Fabrik
vormals Sandoz, Basel.

78. Vielgliedrige heterocyclische Verbindungen VII?).

Herstellung 7- bis 18-gliedriger gesittigter und ungesittigter cyecli-
scher Imine durch Reduktion von Thio-isoximen

von L.Ruzicka, M. Htirbin, M. W. Goldberg und M. Furter.
(3. 1. 35.)

Wir hatten vor einiger Zeit3) eine neue Methode zur Umwand-
lung der cyclischen Ketone (I) in die um ein Ringglied reicheren
cyclischen Imine (IV) beschrieben, das in der elektrolytischen Re-
duktion?) der entsprechenden Thio-isoxime (III) bestand. Da die
letztere Operation in etwa 85-proz. Ausbeute vor sich ging, war
damit ein wesentlicher Fortschritt in priparativer Richtung erzielt
worden, da die frither fiir diese Zwecke gebriuchliche Reduktion der
Isoxime (II) mit Natrium und Alkohol kaum ?!'), dieser Ausbeute
lieferte.

1) Z. physiol. Ch. 106, 198 (1919).

2) VI. Mitt. Helv. 17, 1609 (1934).

3) Helv. 16, 1323 (1933).

4) Die Reduktion der Thio-isoxime mit Natrium und Alkohol verlief zwar wesent-
lich besser als die gleichartige Reduktion der Isoxime. Die Ausbeute blieb aber hinter
der mittels der elektrolytischen Methode erzielbaren betrachtlich zuriick.
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Es war uns so moglich, die frither unbekannten 9-, 16- und 17-glied-
rigen cyclischen Imine und das 32-gliedrige Di-imin herzustellen.

Da es von Interesse war, den Geruch und andere physiologische
Eigenschaften sowie die physikalischen Daten dieser neuen Gruppe
von Verbindungen vergleichend zu priifen, wurde diese Unter-
suchung in verschiedenen Richtungen weiter ausgedehnt. Zunéchst
bereitete man nochmals das 16-gliedrige Imin unter verbesserten
Arbeitsbedingungen. Als neues gesittigtes Imin wurde ausgehend
von Cyclo-heptadecanon (Dihydro-zibeton) das 13-gliedrige Imin her-
gestellt.

Weiter wurden auch ungesittigte Imine gewonnen. Ausgehend
vom Zibeton (V) und dem Nor-zibeton (VI) bereitete man durch
Einwirkung von Stickstoffwasserstoffsiure und Chlorwasserstoff die
Isoxime, die in iblicher Weise mittels Phosphorpentasulfid in die
Thio-isoxime umgewandelt wurden. Die Reduktion der letzteren
lieferte die entsprechenden cyclischen Imine: aus V die Verbindung
V11, und ausgehend von VI besteht die Moglichkeit fiir die Bildung
eines Gemisches zweier Isomerer VIII und VIIIa.

CH.(CH,)\ CH(CH,),
| /CO } ‘ ' CO
(V) CH-(CH,), (VI) CH-(CH,)
CH-(CH,); CH - (CH,); CH-(CH,),
I CHd v I RN v N
(VI) CH-(CH,),” (VIIT) CH-(CH,) (VIITa) CH-(CH,),”

Alle bisher hergestellten und beschriebenen 16- bis 18-gliedrigen?)
eyeclischen Imine zeigen einen sehr feinen, aber fiir eine praktische
Verwendung zu schwachen Moschusgeruch. FEs sind jetzt eine An-
zahl von Verbindungsreihen der héhergliedrigen Ringsysteme bekannt,
die alle dureh Varianten des Moschusgeruches ausgezeichnet sind: die
Ketone?), die Lactone?), die Carbonate von Diglykolen®), die Glykol-
ester3) und die Imine?). Den qualitativ besten Geruch weisen
die Lactone auf, dann folgen die Ketone und schliesslich
die anderen genannten Verbindungsgruppen.

1) Uber die Imine mit einer Ringgliederzahl unter 16 vgl. eine spiter {olgende Ab-
handlung.

2) Vgl. Arbeiten aus unserem Laboratorium.

3) Hill und Carothers, Am. Soc. 55, 5039 (1933).
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Weiter ist es von Interesse, das spezifische Gewicht der cyecli-
schen Imine mit dem der Kohlenwasserstoffe und Ketone, welche die
gleiche Zahl von Ringgliedern aufweisen, zu vergleichen. Zur Orien-
tierung haben wir die auf 20° nmgerechneten Werte in der bei-
stehenden Tabelle zusammengestellt.

Spezifische Gewichte bei 20° von vielgliedrigen Verbindungen?)

!
Glieder-  Kohlen- J Differen- . ' Differen . i Differen-
bl wasser- Imine | | Ketone
Za. stoffe 1 zen : | zen | l zen
a) Gesattigte Verbindungen
7 0811 | 0,885 | 095 |\
? b b 0
s | osso /PO [ >+0.005. 0,95 ‘! 0,008
9 — [>+0,026 0,890 Po— |> + 0,006
10 0,856 — ¢0,965
16 0,854 0,883 Co0917 N
17 0,853 >—0,001 0878 | -0,009 0910 0,000
18 0,853 087¢ |/ | 0,908
32 0,856
b) Ungesattigte Verbindungen
16 - — 0.925 |
17 — 0,888 |\ 0924 |
18 _ 0585 |0 0004 T 1> -0001
c) Gesattigte disnbstituierte Verbindungen
2 — | 0880 | | 0902 |

Das Charakteristikum des Verlaufes der Dichte bei den gesittig-
ten cyclischen Kohlenwasserstoffen liegt darin, dass der Anstieg zum
Maximum (14-Ring) steiler verliuft als bei den cyeclischen Ketonen
(Maximum beim 10-Ring), wihrend der Abfall nach dem Maximum
umgekehrt bei den Ketonen steiler ist?). Wiahrend die eyelischen
Imine im absoluten Wert der Dichte den Kohlenwasser-
stoffen nidherstehen als den Ketonen?®), ist beziiglich des
Ganges der Dichte umgekehrt eine gute Ubereinstim-
mung mit den Verhédltnissen bei den Ketonen festzu-

tellen Um den ,,Gang‘ der Dichte zu charakterisieren, haben wir
in der Tabelle die Differenzen angegeben zwischen den Dichten von

1) Zur Umrechnung der bei verschiedenen Temperaturen ermittelten Werten der
Dichte beniitzten wir die von uns in Helv. {3, 1157 (1930) angegebenen Ausdehnungs-
koeffizienten.

2) Vgl. die entsprechenden Kurven, Helv. 13, 1161 (1930).

3) Unsere frithere Ausserung (Helv. 16,1324 (1933), dass die cyclischen
Imine in der Gegend des Neunringes einen ahnlich starken Anstieg der
Dichte aufweisen wie die Kohlenwasserstoffe, ist unrichtig, dasieaufeinem
falschen Wert der Dichte des 8-gliedrigen Imins (bestimmt von Miiller
und Bleier, M. 56, 391 (1930)) beruhte.



— 662 —

in der homologen Reihe aufeinanderfolgenden Verbindungen, bzw.
solchen, die durch ein Glied voneinander getrennt sind.

Es sind dann im experimentellen Teil dieser Arbeit noch einige
Umsetzungen besehrieben, denen nur ein spezielles Interesse zu-
kommt.

Das 7-gliedrige Hexamethylen-imin, das wir vor kurzem?)in etwa
50-proz. Ausbeute durch Ringschluss aus 1-Brom-6-amino-hexan
gewinnen konnten, haben wir jetzt auch nach der in dieser Arbeit
allgemein angewandten Methodik durch Reduktion des Thio-isoxims
bereitet. Die Ausbeute war wesentlich besser (= 709,), als bei
der frither in der Literatur beschriebenen?) Reduktion des ent-
sprechenden Isoxims.

Ferner ist noch das aus Zibeton durch Einwirkung eines Uber-
schusses von Stickstoffwasserstoffsiure in Gegenwart von Chlor-
wasserstoff bereitete Tetrazol (IX) beschrieben.

N
AN
CH:(CH,),—C7 N

4 i
(IX) CH-(CHp)—N. 2

Der Gesellschaft fiir Chemische Industrie in Basel und der Firma Firmenich & Co., A.G.,
vorm. Chuit, Naef & Co. in Genf danken wir fiir die Forderung dieser Arbeit.

Experimenteller Teil.
Cyclo-hexanon-thio-isoxim3).

Die Losung von 10 g Cyclohexanon-isoxim in 100 em3 Xylol
wurde unter Rithren mit der Turbine mit 10 g Phosphorpentasulfid
versetzt, worauf man allméhlich auf 100° erwirmte und 1 Stunde
bei dieser Temperatur hielt. Nach der Abstellung der Heizung fiigte
man eine Lésung von 20 g Natriumhydroxyd in 150 em?3 Wasser zu
und rithrte weiter bis zur volligen Aufldsung. Die abgetrennte Xylol-
16sung wusch man mit Wasser und erhielt bei der Destillation 8,7 g
eines bei 123-—-123° (0,1 mm) siedenden Produkts. Durch Um-
krystallisieren aus Benzin oder Aceton wird leicht ein bei 107—109°
schmelzendes Priparat erhalten.

CH, SN Ber. N 10,9% Gef. N 11,00,
Cyelo-heptanon-thio-isoxim.

Das Cyclo-heptanon-isoxim wurde nach den Angaben von
Wallach bereitet. Der Siedepunkt lag bei 114—115° (0,5 mm) und
der Schmelzpunkt des nach einiger Zeit erstarrten Produkts bei
etwa 28-—-309. Das Thio-isoxim bereitete man daraus nach der obigen
Vorschrift. Nach dem Umkrystallisieren aus Xylol sehmilzt das
Produkt bei 82—839°,

1) Helv. 17, 884 (1034).

%y Miiller und Krauwss, M. 81, 219 (1932) erhielten eine 3-proz. Ausbeute.
3) Wegen der Arbeitsweise vgl. Helv. 16, 1323 (1933).
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Reduktion des Cyclo-hexanon-thio-isorims.

Versuche, das Thio-isoxim durch Kochen oder Stehenlassen mit
Zinkstaub und alkoholischer Lauge zu reduzieren, schlugen fehl. Es
wurde dann nach der frither gegebenen Vorschrift!) elektrolytisch
reduziert. Die mit Wasser verdiinnte Kathodenfliissigkeit zog man
mit Ather aus, wobei nur Spuren Substanz gewonnen wurden. Nach
dem TUbersittigen der schwefelsiuren Lésung mit Natronlauge
extrahierte man mit Petroliather. Ausgehend von 4 g Thio-isoxim
erhielt man 2,3 g Hexamethylen-imin vom Sdp. 130—134° (720 mm).
Das Chlorhydrat schmolz nach zweimaligem Umkrystallisieren aus
Methanol-Essigester bei 230—232°9,

CH, NCl Ber. N 10,3 Cl 26,29,
Gef. ., 10,2 ,, 26,09,

Cyelo-pentadecanon-isoxim und -thio-isorim?).

Das Isoxim, das frither durch Beckmann’sche Umlagerung des
Oxims gewonnen war, wurde jetzt auch mittels Stickstoffwasserstoff-
sdure bereitet. Gearbeitet wurde nach der beim Cyclo-hexadecanon?®)
beschriebenen Vorschrift. Aus 40 g Cyclo-pentadecanon erhielt man
8o nach dem Umkrystallisieren des Reaktionsprodukts aus Aceton
38 g ganz reines Isoxim vom Smp. 1339

Die Ausbeute bei der Umwandlung ins Thio-isoxim konnte durch
Abanderung einiger Punkte der alten Vorschrift gesteigert werden.
20 g Isoxim in 200 em? Xylol werden unter Riihren mit 20 g Phos-
phorpentasulfid versetzt und 2 Stunden auf 110° erhitzt. Nach dem
Abkiihlen schiittelt man mit Natronlauge bis zur klaren Auflosung.
Erhalten wurden 15,8 g reines Thio-isoxim.

Pentadecamethylen-imin.

Zur Reduktion des Thio-isoxims wurde das elektrolytische Ver-
fahren in der Ausfithrungsform angewandt, wie es fiir die Herstellung
des Hexadecamethylen-imins beschrieben ist®). Das durch Lauge
aus der sauren Losung in Freiheit gesetzte Imin nahm man in Ather
auf und reinigte es durch Destillation. Man erhielt 11,7 g eines voll-
stindig erstarrenden, bei 112—115° (0,2 mm) siedenden Produkts,
das nach zweimaligem Umkrystallisieren aus wissrigem Aceton kon-
stant bei 50—51° schmolz.

3,959 mg Subst. gaben 11,563 mg CO, und 4.76 mg H,O
Ci;Hy, N  Ber. C 79,91 H 13,87°
Cef. ,, 79,65 ,. 13,45°,

71 oxom 69 80 - : . .
d4 == 0,8527, n == 1,4630, n = 1,4562, MD Ber. fiir C;;H, N = 72.86,

Gef. (bei 71°) = 72,66.

1) Wegen der Arbeitsweise vgl. Helv. 16, 1323 (1933).
2} Erginzung der Angaben von Helv. 16, 1329—30 (1933).
3) Helv. 18, 1331 ff. (1933).
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Molekularrefraktion des Hewadecamethylen-imins.

Zur Verwendung kam das analysierte bei 58—59° schmelzende
Priparat ).

df — 0,8470, n* 8

D = 1,4622, n} =1,4561, M Ber. fiir C;HyN = 77,48,
Cef. (bei 72°) = 77,46.

Cyelo-heptadecanon-isorim und -thio-tsoxim.

Das Isoxim wurde nach dem beschriebenen Verfahren mittels
Stickstoffwasserstoffsaure hergestellt. Aus 30 g Cyclo-heptadecanon
erhielt man so fast 32 g des bei 172-—177° (0,2 mm) siedenden Pro-
dukts. Zweimaliges Umkrystallisieren aus wissrigem Aceton lieferte
das bei 124—125° schmelzende reine Isoxim, iibereinstimmend mit
den Angaben fiir das durch Beckmann’sche Umlagerung bereitete
Isoxim?2).

Das Thio-isoxim wurde daraus nach den oben fiir das Derivat
des Cyclo-pentadecanons gemachten Angaben bereitet. Das Roh-
produkt war wegen eintretender Zersetzung nicht im Hochvakuum
destillierbar. Zur Reinigung wurde es aus konzentrierter Benzol-
16sung mit Petrolither umgefillt, dann aus Benzin und schliesslich
einige Male aus wassrigem Aceton umkrystallisiert. Aus 12 g Isoxim
erhielt man so iiber 9 g des reinen bei 110—111° schmelzenden Thio-
isoxims.

g N 49 S11.39%
2, 5,03, 11.45%

CyHuNS Ber. €721 H 11
Gef. ., 72,05 ,, 11

Heptadecamethylen-imin.

Das aus 13 g Thio-isoxim nach der elektrolytischen Methode
bereitete Imin siedete bei 142—147° (0,0 mm) (Ausbeute 10,2 g).
Zweimaliges Umkrystallisieren aus Aceton lieferte das bei 64—66°
schmelzende Imin.

CpH, N Ber. C806 HI38 X 55°9
Gef. ., 80,51 ., 13,92 ., 5,699
D —1,4622, n° = 1,4565, M Ber. fir C;H,,N = 82,10,

df = 0,8435. n)
Gef. (bei 72°) = 82,29.

Das Tartrat der Base ist in kaltemn Wasser schwer loslich,
withrend das durch Versetzen einer Essigesterlosung des Imins mit
Eisessig bereitete Acetat in Wasser leicht 16slich ist. Letzteres Pro-
dukt wurde durch Abscheiden aus der Essigesterlosung bei —10°
gereinigt, wonach es bei etwa 68° schmolz.

CpoH;0,N Ber. N 4,5% Gef. N 4,60%

1) Helv. 16, 1331 ff. (1933).
?) Helv. 9, 247 (1926).




— 665 —

Molekularrefraktion des Cyclo-di-pentadecamethylen-di-imins.

Verwendet wurde das analysenreine, bei 62—63° schmelzende
Priparat:
75

73 -
d'” = 0,8477, n

: o) = 1,4601, M Ber. fitr CyyH,,N; = 145,77,

= 1,4623, ng
Gef. (bei 73°) = 146,19.

Isoxim des Cyclo-hexadecen-(8)-on-(1) (Nor-zibeton)?!).

Durch eine mit Eis gekiihlte Lésung von 9,2 g Nor-zibeton und
2,33 g (339 Uberschuss) Stickstoffwasserstoffsiure wurde ein leb-
hafter Strom trockenen Chlorwasserstoffs durchgeleitet. Nach
wenigen Minuten setzte die Stickstoffentwickelung ein und war nach
etwa 3/, Stunden beendigt. Die Benzollésung wurde mit Lauge
gewaschen und das Reaktionsgemisch nach dem Verdampien des
Benzols in methylalkoholischer Losung mit Semicarbazid umgesetzt.
Nach dem Verdampfen im Vakuum zur Trockne zog man mit
kochendem Petrolither aus. Die Petrolitherlosung wurde mit Lauge
und Wasser gewaschen und das darin geloste Produkt destilliert.
Man erhielt so 9,4 einer bei 170—180° (0,1 mm) siedenden und voll-
stindig erstarrenden Masse. Umkrystallisieren aus Aceton oder
Petrolither lieferte bei 112—113° schmelzende Krystalle.

C,HON Ber. C 76,5 H 11,5 %
Gef. ,, 76,68 ,, 11,62%

Nor-zibeton-thio-isoxim.

Gearbeitet wurde nach der oben beschriebenen Vorschrift. Aus
15 g Isoxim erhielt man so 9,5 eines bei 200—210° (0,2 mm) siedenden
und ganz erstarrenden Produkts. Der Destillationsriickstand war
hier merklich grésser als bei den gesidttigten Analoga. Umkrystalli-
sieren aus Benzin oder wissrigem Aceton lieferte das bei 93—94°
schmelzende farblose Thio-isoxim.

CysHy NS Ber. C 71,83 H 10,949,
Gef. ,, 71,49, 71,44 ,, 11,15, 11.279% .

7,8- oder (und?) 8,9-Dehydro-hexadecamethylen-imin (VIII

bezw. VIIIa}.

Die Reduktion des Thio-isoxims wurde in der normalen Weise
elektrolytisch durchgefiihrt. Nach dem Verdiinnen der Kathoden-
fliissigkeit mit Wasser und Verdampfen des Alkohols im Vakuum
wurde die Base isoliert. Man erhielt so 6,4 g derselben vom Sdp. 126°
bis 128° (0,4 mm) neben 1,2 g eines zwischen 160—200° siedenden
nicht niéher untersuchten Nachlaufs. Nach nochmaliger Destillation
wurde die bei 120—121° (0,15 mm) siedende Hauptfraktion unter-
sucht, die bei langerem Stehen zu einer bei 32—37° schmelzenden

1) Helv. 15, 1464 (1932).
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Masse erstarrte. Nach dem Abpressen auf Ton liegt der Smp. bei
36—37°,
CyeHy N Ber. C 81,0 H 13,19
Gef. ,. 80,6 ., 13,4%
dy’ = 0,579, nf =1,4726, 02’ =1,4655, M, Ber. fir C, H,N [T = 77,02,
Gef. (bei 70% = 77,40.

Pikrolonat. Diese Additionsverbindung wurde in methyl-
alkoholischer Losung bereitet und zweimal aus Athylalkohol um-
krystallisiert. Der Schmelzpunkt war konstant bei 199—2000,

CyeHyO:N,  Ber. N 14,0 Gef. N 14,3

Zibeton-isoxim.

Durch eine Losung von 10 g Zibeton und 3,5 g Stickstofi-
wasserstoffsiure (= 2 Mol) in 100 em? Benzol wurde unter Eiskiihlung
3/, Stunde ein lebhafter Strom von trockenem Chlorwasserstoff durch-
geleitet, dann mit Sodalésung gewaschen und das in Benzol geloste
Produkt destilliert. Es siedeten 10,5 g bei 185—190° (0,1 mm) und
erstarrten vollstindig. Umkrystallisieren aus Aceton fithrte zum
Isoxim vom Smp. 121—1229

CyH,,ON Ber. C 77,0 H 11,7 %
Gef. ,, 76,82 ,, 11,76%

Tetrazol aus Zibeton (IX).

Durch eine Losung von 5,3 g Zibeton und 7,4 g Stickstoff-
wasserstoff (= & Mol) in 150 em?® Benzol wurde trockener Chlor-
wasserstoff durchgeleitet. Nach wenigen Minuten begann eine leb-
hafte Stickstoffentwickelung. Nach 11/, Stunden wurde durch
Durchsaugen von Luft der iiberschiissige Chlorwasserstoff entfernt,
mit Lauge gewaschen und das Reaktionsgemisch fraktioniert destil-
liert. Der bei 200—21009 (0,4 mm) siedende Vorlauf (3,1 g) bestand
aus Isoxim, wihrend der Nachlauf vom Sdp. 225—235° (0,4 mm)
(2,3 g) das Tetrazol darstellte. Letztere Fraktion wurde durch wieder-
holtes Ausfrieren aus der Benzinlosung gereinigt, wobei ein Schmelz-
punkt von 90—91° erreicht werden konnte.

CpH,N, Ber. N 19,29 Gef. N 19,38°,

Zibeton-thio-isoxim.

Gearbeitet wurde nach der oben gegebenen Vorschrift. Zwei-
maliges Umkrystallisieren des Destillats aus wissrigem Aceton fithrte
zu einem bei 119—120° schmelzenden Priparat.

CpH,NS Ber. C 72,5 H 11,1 %
Gef. ,, 72,39 ,, 11,139,

Der Siedepunkt dieses Thio-isoxims liegt bei 210—220° (0,15 mm).

¥s wurde anch ein nicht destilliertes Produkt durch Umkrystalli-
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sieren aus Benzin gereinigt, wonach es den gleichen Schmelzpunkt
besass wie das destillierte Priparat.

8, 9-Dehydro-heptadecamethylen-imin (VII).

Versuche, das Thio-isoxim mit amalgamiertem Aluminiumgries
oder mit Natriumamalgam und Eisessig (beides in alkoholischer
Losung) zu reduzieren, schlugen fehl. Guten Erfolg hatte man mit
dem frither beim Pentadecamethylen-imin angegebenen Verfahrenl).
Es wurden so z. B. 6,3 g Thio-isoxim in 2 Liter Alkohol mit
40 ¢ Natrium und iiberschiissigem FEisessig wmgesetzt. Das mit
Wasser verdiinnte Reaktionsgemisch wurde mit Salzsdure ange-
sduert, wonach man zur Entfernung des Alkohols fast zur Trockne
verdampfte. Den mit iiberschiissiger Natronlauge versetzten Riick-
stand zog man mit Chloroform aus und digerierte das gewonnene
Gemisch, nach dem Verdampfen, mit Petrolither. Das gebildete
Imin (= 3,1 g) geht dabei in Lésung, wihrend Thio-isoxim und
harzige Produkte zuriickbleiben. Nach dem Verdunsten der Petrol-
dtherlosung wurde das Imin durch Destillation gereinigt, wonach es
als bei etwa 128° (0,1 mm) siedendes bald erstarrendes Ol erhalten
wurde.

CpHgeN  Ber. € 81,2 H 13,2%
Gef. ,, 81,1 ,, 13,2°
Der Schmelzpunkt liegt nach dem Abpressen auf Ton bei 28—299.

d}' = 0,8830, n>'=1,4848, M Ber. fiir C;;Hy0 |T = 81,63, Gef. = 8154

Das in alkoholischer Ldsung bereitete Pikrolonat schmolz nach
zweimaligem Umkrystallisieren ans Methylalkohol bei 196—197°.

CyH,O,N, Ber. C 63,0 H 80 9 X 13.6 9
Gef. ,, 63,23 ,, 8.089, ,, 13.86%

Mit wassriger Bernsteinsidurelésung gibt das Imin ein gut krystallisiertes Suc-
cinat, das nach dem Umkrystallisieren aus Wasser bei 120° schmolz und nach der Analyse
die beiden Komponenten etwa im Verhaltnis 1:1 enthilt.

Organisch-chemisches Laboratorium
der Eidg. Techn. Hochschule in Ziirich.

1) Helv. 16, 1330 (1933).






