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Aus dcr Chemiachen Abtcilung der Troponwcrke, Koln-Miilhdm 

(Eingegangen am 26. Oktober 1967) 

Es wird iiber die Synthesc der sechs stcl- 
lungsisomercn 1 -Z’henyl-dimcthylcy clohexa- 
nole(1) berichtet. Diese sind mit guten Aus- 
beuten in n-Alkylaminoiither iiberfuhrbar, 
wahrend iso-Alkylaminoather nur in Form 
von Gemischen inatabiler Ieomere erhiiltlich 
sind. Von den Aminoathern sind diejenigen, 
welche sich von symmetrisch substituierten 
Cyclohexanolen ableiten, pharmakodyna- 
misch am interessantesten. 

The synthesis of the six position-isomers 
of 1 -phenyl-dimethylcyclohexanol-( 1) ie 
repcrted. These can be transformed into 
the corresponding straight chain alkyl- 
aminoethers in good yields, while the 
branched chain alkylaminoethers are 
obtained aa mixturcs of unstable isomers 
only. Pharmacologically most interesting 
aro those aminoethcrs derived from cyclo- 
hexanols with symmctrically arranged sub- 
stitucnta. 

Im Zusammenhang mit Untersuchungen von Aminoathern, welche sich von 
alkylsubstituierten 1-Aryl-cyclohexanolen(1) ableiten2), fanden wir eine Reihe 
pharmakodynamisch interessanter Derivate. Die sich vom Dihydroisophoron 
[3,3,5-Trimethylcyclohexen(2)-on(l)] ableitenden Verbindungen besitzen unter- 
schiedliche Stabilitat, je nach Substitution am Phenylring3). Als vergleichsweise 
stabiler und hinsichtlich ihres pharmakologischen Verhaltens interessanter erwiesen 
sich die Aminoalkyliither vom l-Aryldimethylcyclohexanol-(1)2). Von den ent- 
sprechenden stellungsisomeren 1-Phenyl-Derivaten gibt es, wenn vonverbindungen 
mit geminaler Gruppierung abgesehen wird, folgende sechs Vertreter : 

CH, in Stellung 2,3: I 3,6: IV  
2,4: I1 3,4: v 
2,5: 111 3,5: VI 

CHs 

1) 5. Mitt.: H.-D.  Dell, Angew. Chem. 80, 46 (1968). Angew.Chem.internat.E:dit. 7,68 (1968). 
2) K.-H. BoUze und H.-I) .  Dell, Anneimittelforsch., im Druck. 
a) K.-H.  Boltze utid H.-D. Dell, Liebigs Ann. Chem., in Vorbereitg. 
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Die vorliegende Arbeit beschreibt die Synthese dieser Carbinole, ihre Umsetzung 

Uber Darstellung und Stereochemie von alkylsubstituierten Cyclohexanolen ist 
mehrfach berichtet worden4). Nach NMR-Untersuchungen von E .  W. Garbisch jr. 
und D. B. Patterson5) nimmt die Phenylgruppe an substituierten Cyclohexanen 
bevorzugt die iiquatoriale Lage ein. Von den synthetisierten Carbinolen sind je zwei 
Stereomere zu erwarten, von denen jeweils eine Form stabiler ist und umgesetzt 
werden kann, wahrend das instabile Isomer unter Dehydratation in das Olefin 
uberfiihrt wird3). 

zu Aminoalkylathern und deren Eigenschaften. 

Von den 6 moglichen 1-Phenyl-dimethylcyclohexanolen(1) I-VI sind bisher nur 
das 2,b-Dimethyl-Derivat IV von CarZin und Landed6)  sowie das 3,5-Dimethyl- 
Derivat VI von um2) beschrieben worden. Wir erhielten das 2,B-Dimethyl-Derivat 
111 durch Umsetzen des 1,4-Dimethylcyclohexanon(2) mit iiberschiissigem Phenyl- 
magnesiumbromid in 85proz. Ausbeute. Verwendung iiquiv. Mengen Phenyl- 
magnesiumbromid fiihrt zu geringeren Ausbeuten. Dagegen konnte das 3,4-Di- 
methyl-Derivat V nicht in analoger Weise dargestellt werden. Trotz schonender 
Aufarbeitung wurde statt des erwarteten Carbinols das entsprechende Olefin er- 
halten (Analyse, IR-Spektrum, Br2-Verbrauch). Es handelt sich dabei nicht um 
e k e  thermisch eingeleitete Dehydratation, wie sie z. B. beim l-p-Tolyl-3,3,5-tri- 
methylcyclohexanol(l)2) festgestellt wurde. Die Synthese von V mittels Phenyl- 
Lithium in Analogie zu 7, fiihrt nach Modifikation der Aufarbeitung zum Carbinol 
in 77proz. Ausbeute. Die Carbinole sind also nach folgendem Schema darstellbar: 

I .  coz 
2 .  CII,-COOH 

\ + 0 . i ;  +HzO + 
Weg B 

9 S. z. B.: A. Ski&, Liebigs Ann. Chem. 427, 258, 275 (1922), Ber. dtsch. Chem. Ges. 56,2234 
(1 923). 
H .  E .  Ungnude und A .  D .  McLaren, J. Amer. chem. SOC. 66, 118 (1944); H .  E.  Ungnude und 
D. V. Nightingale, J. Amer. chem. SOC. 66, 1218 (1944); W. H ~ k e l  und M .  Hanack, Liebigs 
Ann. Chem. 616, lS(1958); W.HiiCke1, M .  Makr,  E .  Jorden und W.Seeger, ibid. 616,46 (1958); 
D. H .  R. Barton, J. chem. SOC. (London) 1953, 1027; B. Chiurdoglu, A .  Cardon und W .  Maa- 
rrckkin, Bull. SOC. Chim. Belg. 68, 388 (1959). 

5,  J. Amer. chem. SOC. 85. 3228 (1963). 

E, R. B. Carlin und ZI. P.  Landed, J. Amer. chem. SOC. 75,3969 (1953): Datcn: Sdp.,, 118-119; 

7 )  R. B .  Carlin, J. Amer. chem. SOC. 67, 928 (1946). 

njj” 1,5320. 

26* 
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Tabelle 1 

1 -Phenyl-x,ydimethyl-cyclohexanole( 1) 

Sdp./Torr Auab. 
C&- 

Stellg. 
x I y I Nr. 1 bzw. Schmp. 1 nbo 1 % 

2.1 3 1 I I 93-96/0,2 I 1,blSO I 81 

2 1 8 1 IV I 108-112/26) 1,5320 87 

3 I 4 I V 1 103-104/0,07 I 1,6307 I 77 

3 6 VIa 117-118 

___ ~. 

I 1; ........................... ........................ ... 
VIb 90/0,05 I 1,5292 I 15 

248 207-9 
(2997) (3,943) 

Die UV- Absorptionsspektren der stellungaisomeren Carbinole I-VI haben 
iibereinstimmend ein Maximum im Bereich von 248-258 nm (log E etwa 3,O) und 
einea im Bereich von 206-209 nm (log E etwa 4,O). Damit tntt gegeniiber 1-Phenyl- 
cyclohexanol eine VergroBemg der log-e-Werte am etwa 0,5 und f i i r  das zweite 
Abeorptionsmaximum eine Versohiebung ins Ktirzerwellige ein. Cartin und Lan- 
&ZS) hatten einen starken Anetieg der log e-Werte und ein Maximum bei 250 nm 
(log E - 4,l) fiir daa zugehorige Olefin gefunden. Dieselbe Featatellung konnten 
wir bei 1-Phenyl-dimethylcyclohexenen machen. Dime beaitzen jedoch, im Qegen- 
satz zu 1-Phenylcyclohexen, auBer dem Maximum bei 248-255 nm noch ein aus- 
geprsgtes Maximum bei 206-210 nm, welch- in mehreren Fallen etwaa schwacher 
ah daa langwellige ist. Auch Substituenten am Phenylring verandern diese Maxima 
nicht weaentlich; so zeigt von 1-Phenyl-3,bdimethylcyclohexen [LX (log E )  

248nm (4,08), 207nm (4,18) daa pOCq-Derivat [& (log E )  255nm (4,20), 
210 nm (4,16) wie das p-OCH(CELJ,-Derivat*) [Arnm (log E )  255 nm (4,22), 
210 nm (4,20)] ein dem Cfrundkarper in etwa entsprechendea Spektrum. 

In Abb. 1 sind als allg. Beispiel die W-Spektren dea I-PhenyL3,Cdimethyl- 
cyclohexanols (V) und daa daraus durch Dehydratation mit Oxalsaure6) sowie 
bei der Grignard-Darstellungsmethode erhaltlichen Olefins dargestellt. 
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Abb. 1 
UV- Absorptionsspektren (in Methanol) 

a) l-Phenyl-3,4-dimethylcyclohelen 
b) l-Phenyl-3,4-dimethylcyclohexanol 

Dadie Aminoalkyla ther  a l k y l s u b s t i t u i e r t e r  t e r t i a r e r  Cyclohexanole  
teilweise von pharmakologischem Interesse sind*), wollten wir entsprechende Ver- 
bindungen, die sich von 1-Phenyl-dimethylcyclohexanolen ableiten, herstellen. 
Hierbei interessierte die Frage, inwieweit chemische Stabilitat und pharmakolo- 
gische Wirkung von der Substituentenfolge am Cyclohexanring abhangig sind. 

Am Beispiel der l-Phenyl-3,5-dimethylcyclohexylather wurde die Variation der 
Aminkette durchgefiihrt. Im Falle einer geraden Alkylkette ist weder die Ketten- 
lange noch die Art des tert. Aminoesters fur die Praparation und die Stabilitat der 
Verbindung von Bedeutung, z. B. Verbindungen VIIIa-m der Tab. 2. 

Dagegen bereitet der verzweigtkettige Isopropylaminoather VIIIn Schwierig- 
keiten. Zwar wurde der freie Aminoather in 57proz. Ausbeute erhalten; er war je- 
doch im Gegensatz zu den Verbindungen VIIIa-m nicht in Form von Salzen zu 
isolieren. Sowohl atherische Salzsaue wie die Loswngen organischer Siiuren 
(Citronensaure, Weinsaure u. a.) fiihrten zu Schmieren, die bei Kristallisations- 
versuchen Zersetzung erlitten. Eine ahnliche Beobachtung machten wir schon bei 
entsprechenden Derivaten des Dihydroisophorons2), bei denen aber im Gegensatz 
zu VIII n der a-Methyl-/?-dimethylaminotithylather selbst bei der Priiparation zer- 
setzt wurde. Offensichtlich addieren sich hier die Wirkungen der 3,3,5-standigen 
Methylgruppen. 

*) Verbindungen dieser Art sind Gegensfand von Patentanmeldungen. 
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Ausgehend von 2-Dialkylamino-1-chlorpropan ist durch Cycloammonium-Um- 
lagerung mit zwei Derivaten zu redmens) '9. Unter Beriicksichtigung der beiden 
moglichen Carbinol-Formeln konnten also vier verschiedene Aminoather a1s Reak- 
tionsprodukte auftreten. VIII n wurde dc in mehreren FlieBmittelsystemen unter- 
sucht. Am geeignetaten war die in Abb. 2 dargestellte DC, mit der bei Anwendung 
der Keilstreifentechnik wie erwartet vier Substanzen nachgewiesen werden konn- 
ten : Rf-Werte 0,60; 0,61; 0,76 und 0,91, gelbgriine Fluoreszenz im UV-Licht nach 
Bespruhen mit konz. €&SO& Es handelt sich also bei der Base um ein Gemisch 
zweier stellungisomerer Aminolither, die in je zwei Formen (,,cis"- und ,,trans"- 

. Form) vorliegen diirften. Die Bildung eines Methojodids bereitete im Gegensatz 
zu den anderen Verbindungen Schwierigkeiten, was wohl auf das Vorliegen 
isomerer Verbindungen zuriickzufiihren ist. 

Die dargestellten Aminoalkyliither sind in Tab. 2 aufgefiihrt. Die erhaltenen 
Ausbeuten stellen keine Maximalausbeuten dar. Die Verbindungen sind, soweit es 
sich um Salze handelt, im Schmelzpunkt konstant; sie bilden in hohen Ausbeuten 
Methojodide, die wiederum einheitlich erscheinen. DC konnten die meisten dieser 
Verbindungen nicht aufgetrennt werden. Wir nehmen daher an, daB es sich in den 
meisten Fallen um sterisch einheitliche Verbindungen handelt. Diese sollten sich 
von den stabilen Carbinolen mit axialer Hydroxylgruppe und aquatorialem Phe- 
nylrest ableiten3) 6). 

Da die Stabilitat der HC1-Salze in Abhangigkeit von der Stellungsisomerie des 
Ausgangscarbinols sehr unterschiedlich ist (8. die Beispiele bei 2)), schlieBen wir, 
da13 nach der Bildung der Hydrochloride und deren Reinigung nur das Hydro- 
chlorid der stabilen Form ubrig bleibt. Im Falle erheblicher Stabilitiitsunterschiede 
der Ausgangscarbinole durfte das instabile Isomer schon wiihrend der Umsetzung 
mit NaNH, und Chloralkylamin zerstort werden. 

.,.... .... a. u Abb. 2 
Diinnschichtohromatogramme der 
Aminoalkyliither VIIa, VIIIs und 
VIIIn; freieBaaen, Kieselgel HF,,,, 
Bzl/blcOH/25proz. KH,OH=12 :3 : O , l ,  
mit konz. H,SO, beaprkht, W-Licht 

mn 

E, J .  F.  Kemin, 0. E.  Uliyof, R. C.  Fuaon und C.  L. ZirkZe, J. Amer. chem. SOC. 69,2961 (1947). 
E .  M .  Schulz und M. 8praguq .J. Amer. ohem. SOC. 69, 188, 2454 (1947). 
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So zeigt das Carbinol V im DC (Keilstreifentechnik) auf Kieselgel HF,,, mit 
Benzol/Pentan (2 : 1) durch Fluoreszenzloschung eine Substanz mit Rf 0,40, da- 
gegen nach Bespriihen mit konz. &SO, noch Substanzen rnit den Rf-Werten 0,92; 
0,22 und 0,107. Der entsprechende, uber das Hydrochlorid gereinigte @-Diiithyl- 
aminoiithylather VIII s zeigt dagegen mit dem Laufmittel Benzol/Pentan/l)iathyl- 
amin = 10 : 5 : 0,2 nur eine Substanz vom Rf 0,22, mit dem Laufmittel Benzol/ 
Mcthanol/25proz. NH,OH = 12 : 3 : 0,l nur eine Substanz niit Rf 0,89 (Abb. 2). 

Einige der Verbindungen besitzen intereasante Coronar- und Kreislaufwirksani- 
keitl0) und vermogen bei intravenoser Applikation am Hund eine Steigerung des 
Coronardurchflusses von 100-200 yo zu bewirken. Eine Reihe der quaternaren 
Vcrbindungen zeichnen sich durch starken und langanhalteiiden blutdruckscnken- 
den Effekt RUS. Konstitutions-Wirkungs-Vergleiche zeigen, da13 die 1,3,5-substi- 
tuierten Derivate pharmakologisch am interessantesten sind. Das tertiare N scheint 
wichtig zu sein, da entspr. primare oder sekundare Aniine nicht wirkten. 

Beschreibung der Versuche 

Die Analysen wurden vom Mikroanalytischcn Laboratorium Frau I .  Heetz, Kronach/Of. 
ansgefuhrt. Die Schmp. wurden mit dcm Schmp.-apparat nach Dr. l'ottoli (Fa. Biichil 
Fhwil,  Schweiz) bestirnmt und nicht korrigiert. Die W-Spcktren wurden mit dern Spek- 
tralphotometer PMQ I1 der Fa. Carl Zeiaa, Oberkochen, die IR-Spcktren mit dem selbst- 
registrierenden Perkin-Elmer-Spcktralphotometer, Modell 21, gemessen. 

DC wurde nach E .  Stahl") ausgefiihrt. Es wurde anf Kieselgol HF,,, mit den Laufmit- 
tdn  Btnxol/l'entan = 20 fur dic Carbinole, Benzol~ethanol/2Bproz. NH,OH = 12/3/0,1 
fkr die Aminoalkyliither und Ather/Aceton/25proz. NH,OH 6/10/2 fiir die Metho- 
jodide getronnt. Carbinole und Aminoalkyliither wurden mit konz. H,SO, bespriiht und 
untcr der W - L a m p  sichtbar gemncht. Die Methojodide wurden mit , Jodplateat-LBsung' 
(3 ml lOproz. PltLt. in(IV)-Chlorwaerstoff~~ire-LBs~g mit 97 ml Waaser versetzt/100 ml 
Gproz. K J-Msung) nach D. W a k W )  entwickelt. 

Die benotigten l)imethylcyclohcxanole wurden z. T. durch katalytische Hydrierung aus 
Xylenolen erhalten, z. T. handelt os sich um Randelsprodukte. Die Dimethylcyclohexanole 
wurdcn, entspr~chendl~) durch Oxydation mit lC&rzO, in verd. H,SO, bei etwa 60" in die 
xugehorigen Dimethylcyclohexanonc iiberfiihrt. Die Grignardierung erfolgte nach dem 
allgem. Beispiel, daa fiir l-Phenyl-2,6-dimethylcyclohexanol (111) aufgefiihrt wird: 

In einem.1,5 1-Sulficrkolben wird aus 19,s g (= 0,s gAt) Mg-Spanen, die rnit absol. Ather 
iiberschichtet sind und mit einem Jodkristall nngciitzt we_rden, durch Zutropfen einer 
Lijsung von 126 g (= 0,s Mol) Brombeilzol in 200 ml absol. Ather eine Phenylmagnesium- 

' 0 )  Die pharmakologivchcn Priifungen wurden in unserer pharmakolog. Abteilung (Leiter I)r. 

11) E .  Stahl, ,,l)iinnschicht-Chromatographie", Springer-Verlag, Berlin, Gottingen, Heidelberg 

lP) D. Waldi, ,,Sprihreagentien ftir die Diinnschichtchromatographie" in 1 l), Seite 506. 
13) A .  v .  Bruim, Ber. dtsch. chem. Ges. 60, 2442 (1927). 

D. Lorenz) durchgefiihrt. 

1962. 
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301. ~ d .  1- P h e n y l - d i m e t h y l c y c ~ ~ ~ ~ ( 1 )  und deren Aminoalkyliither 

bromidlosung bereitet, zu der 49,6 g (= 0,4 Mol) in 150 ml absol. Ather gelostes 1,4-Di- 
methylcyclohexanon(2) (Sdp.,, 91-95' ; nho : 1,4440) zugetropft werden. Es tritt exo- 
thermc Reaktion ein. Nach 2sMg. Kochen unter RiickfluD wird unter Kiihlung mit 150 ml 
konz. NH,Cl-Lijsung zersetzt, die iitherische Phase abgetrennt, die Waaserphase zweimal 
ausgeiithert und die vereinigten Atherextrakte nach Waschen mit Wasser iiber Na,SO, 
getrocknet. Nach Entfernen dea Lijsungsmittels wird i .  Vak. destilliert, wobei als Haupt- 
fraktion bei Sdp.,,, 98' eine farblose, viskose Fliissigkeit iibergeht; nb0 1,5330. d i 0  1,0033. 
Ausbeute 69,2 g = 85°/0 d. Th. 

C,,H2,O (20493) Ber.: C 82,30 H 9,87 
Gef.: C 82,07 H 9,64 

1 - P he  n y 1 - 3,4.  d i m e  t h y 1 c y cl o he  x a n o  1 (V) wurde nach der Phenyllithium-Methode 
hergeetcllt : I n  einem mit RiickfluBkiihler, Tropftrichter, Gaseinleitungsrohr, Innenthermo- 
meter und Magnetriihrer versehenen 1,5-1-Sulfierkolben wird unter FeuchtigkeitsausschluD 
und Durchleiten von N, [fiber Mg(ClO,), getrocknet] eine Losung von 8 6 3  g (= 0 3 5  Mol) 
Brombenzol in 180 ml absol. Ather zu einer Suspension von 6,94 g (= 1 gAt) LiEhium- 
schnitzel in 120 ml absol. Ather zugetropft. Xach Abklingen der exothermen Reaktion 
wird das Gemisch I/, Std. gekocht, denn mit 5 g Brombenzol versetzt und erneut gekocht. 
Im Laufe von 5 Std. ist das Lithium vollig gelost. K y  wird eine Losung von 50,5 g (= 0,4 
Mol) 1,2-Dimethylcyclohexanon-(4) in 150 ml absol. Ather so zugetropft, daB der Ansatz 
im Sieden bleibt. AnschlieBend wird noch 2 Std. unter RuckfluD gekocht. Nach AuBen- 
kiihlung mit Eiswasser wird der Ansatz mit Trockcneis und portionsweise rnit insgesamt 
200 ml Wasser versetzt. Die exotherme Reaktion wird durch genauea Einstellen der Zu- 
tropfgeschwindigkeit und durch AuDenkiihlung bei 5 10' gehalten. Trockeneis wird von 
Zeit zu Zeit nachgegeben. Anschliebnd wird mit 30 g Eiscssig (= 0,5 Mol) in 100 ml Was- 
ser neutralisiert, die Atherphase abgetrennt, die Wasserschicht zweimal ausgeathert, und 
die vereinigten Atherextrakte werden mit 5prOZ. Hydrogencarbonatliisung und anschlie- 
Bend mit mehrercn Portionen Wasser gewaschen und uber Na,S04 getrocknet. Nach Ab- 
ziehen dea Athers werden 3mal je etwa 20 ml Benzol zugegeben und evtl. verbliebene 
Wasserreste azeotrop abdestilliert. 

D a m  wird i. Vak. destilliert, wobei die Hauptfraktion bei Sdp.,,,, 103-104° als farb- 
lose, viskose Fliissigkeit iibergeht; nLo 1,5367, d i 0  1,0122, Ausbeute: 63 g = T7,2% d.Th. 

C ~ ~ H ~ O O  (2043) Ber.: C 82,30 H 9,87 
Gef.: C 82,49 H 9,94 

Wird der Ansatz so wie fur 111 beschrieben durchgefiihrt, so wird statt V das entspr. 
Olefin, 1 - P h e n  y l -3 ,4  - dime t hylcy  clo hexen-( 1) als farblose, leicht bewegliche Flussig- 
keit vom Sdp.,,,, 98', nh0 1,5440 in 85proz. Ausbeute erhalten. 

C,,H,, (186.3) Ber.: C 90,27 H 9,73 
Gef.: C 90.30 H 9,44 

Allgemein sind die entapr. Olef ine durch Erhitzen mit waaserfreier Oxalsaure5) er- 

3,5 g l-Phenyl-3,5-dimcthylcyclohexanol werden mit 2,5 g wasserfreier Oxalsiiure ver- 
mischt, im C)lbad 1 Std. auf 200-220" erhitzt, und nach '/,-stdg. Erhitzen wird nochmah 
1 g Oxalsiiure zugegeben. Nach Abkiihlen wird mit Ather extrahiert, die Atherphase 
3mal mit @OZ. Natriumhydrogencarbonatliisung und dann mit W a w r  gewaachen und 
uber Xa,SO, getrocknet. Nach Entfernen des Trockenmittels und Abziehen dea dthers 
wird i. Vak. destilliert. l-Phcnyl-3,5-dimethyIcyclohexen-(l) geht als leicht be- 

haltlich: 
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wegliche, farblose Fliissigkeit vom Sdp.,, 128,ii-129", nho 1,5430 uber ; Ausbeute 
1,66 g = 66% d. Th. 

C,,H,* (18693) Ber.: C 90,27 H 9,73 
Gef.: C 90,28 H 9,54 

Die A m i n o a l k y l a t h e r  wurden nach der bei a) und s, beschriebenen Jlethode her- 
gestellt, von der die Darstellung des 1 - P h e n  y l -  3,5 -d ime thy1  c y clo he  x y l  - y - p i p  e r  i - 
dinopropyl i i there ,  (VLII m) als Beispiel genannt sei: 

Zu 4,13 g KaNH, (0,106 Mol), in 50 ml absol. Toluol suspendiert, wird untcr kraftigem 
Ruhren eine Losung von 28,7 g (0,106 Mol) l-Phenyl-3,5-dimethylcyclohexanol (VIa) in 
80 ml absol. Toluol zugetropft und das in exothermer Reaktion freigesetzte hi, in einem 
trockenen N,-Strom in eine mit 106 ml n HCl beschickte Vorlage (nach Freseniw) geleitet. 
Xach Abklingen der Reaktion wird noch 3,6 Std. zum Sieden erhitzt, wonach die Bildung 
dea Alkoholates weitgehend beendet ist (Titration der vorgelegten HCI zeigt 92% Umsatz 
an). Uann lL5t man die %sung von 17,l g y-Piperidinopropylchlorid (Sdp.,, 104-105c; 
nhn 1,4715, am dem Hydrochlorid frisch bereitet) in 20 ml Toluol eintropfen, wobci sich 
in exothermer Reaktion NaCl abscheidet. Die Reaktionsmischung wird 2 Std. unter Ruck- 
flu13 gehalten und nach Abkiihlen rnit Wasser versdtzt. Die organische Phase wird ab- 
getrennt, die Wawerphase mehrmals ausgeiithert und die Extrakte werden mit der organi- 
schen Phase vereinigt und nach Neutralwaachen rnit Waaser uber Xa,SO, getrocknet. 
Nach Vcrtreiben des Losungsmittels wird i. Vak. destilliert, wobei die Hauptfraktion bei 
Sdp.,,,, 147-161° als farblose, viskose Fliissigkeit tibergeht. Ausbeute: 28,2 g = 81 
d. Th. - Durch Versetzen 'mit iitherischer HC1 wird VIII m in das Hydrochlorid uber- 
fuhrt : farblose Kristalle vom Schmp. 188-1893 (Aceton/Alkohol). 

Charakteristiia, Ausbeuten, Analysen der Aminoalkyliithcr iind/oder deren Salze mwie 
die zugehorigen Methyljodide sind in Tab. 2 aufgefiihrt. 

Anachrift: Dr. K.-H. Boltze, 6 K(lln-Mtilhelm. Berllner Str. 220-232. [Ph 613J 

Buchbesprechungen 
Lipid Chromatographic Analyris. Von G. V .  Murinetti (Hrsg.). Bd. 1,637 S. mit 135 Abb. 

im Text. Verlag M. Dekker, Inc., Kew York 1967. Preis geb. $23,50 
Der riihrige M. Dekker-Verlag legt den 1. Band eines weiteren Chromatographiebuches 

vor, ein zweiter sol1 folgen. Wie in friiheren Serien d i e s  Verlags schreiben Experten je- 
weils iiber ihr Fachgebiet einen sachlich wertvollen Beitrag; und doch hebt sich das vor- 
liegende Buch hier ab: Es ist gezielter und straffer, d. h. die 13 Beitrage sind besser auf- 
einander abgestimmt, was wohl dem Redaktaur zu verdanken ist, und sie behandeln oin 
engeres Gebiet, dieses aber unter verschiedenen Aspekten und mit verschicdenen Methodon. 
Die 22 Contributoren aus USA, England, Canada und Finnland sind vorwiegend Bio- 
chemiker. 

Die Analyse von Phosphatiden und Glykolipiden ist in 4 Kapiteln dargeatellt, niimlich 
diejenige mittels PC an Si0,-impriigniertem Papier, mittels DC, mitt& Saulenchromato- 
graphie sowie nach partieller Hydrolyee oder Alkoholyee. Mit Neutralglyceriden und Fett- 


