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Ceher die Reduelion dcr p - Dialhylhenzylrmincrrhonsaure ; 
von Alfred Xicihorn und Stuvros C. Pupastavros. 

Dic 6~-Chlor-p-toluylsiiure haben wir als Ausgangsmaterial 
zur  L)arstellung dcr p - Diathylbenzylaniincarbonsiiuro und ihrer 
Abkommlinge benutzt und zuniichst den Ester der gechlorten 
Saure untersucht. 

w - Chlor - p  - tol~ylsuureuthylester, 

In eine lauwarme I h s u n g  von 5 g w-Cblor -p-tolnylslure 
in absolutcni Alkohol wird etwa einc Stunde lang trockne Salz- 
saure eingelcitet, bis sich die E'lltssigkeit kieder abgekilhlt hat, 
die man dann noch eine weitere Stundc unter Rackflues kocht, 
bevor man den Alkohol abdestillirt, es hinterbleibt dann ein 
iiliges Heactionsproduct, welches rnit vcrdunuter Soda versetzt 
und dann in Aether aufgenonimen und mit entwlsscrtem schwefeld 
sauren Katron getrocknet wird. Nach dem Verdunsten des 
Losungsmittels bleibt der Ester  zurtick, der awisclien 260° und 
2800 siedet uud nach zwcimaligcr nestillation eine farblose, 
olige Fltissigkeit darstellt , die bei niederer Temperatur eine 
honigartige, seimige Consistenz annimmt. 

0,6108 g gaben 0,4315 AgCl. 
Berechnet fiir Gcfuiiden 

CIOHl,O*C1 
C1 17,6 l i , 5  

p - Diathylbenzylami,i carbonsuureuthylester, 

(r) - Chlor - p - toluglsaureattiylcster wird iii alltoholischcr 
Losuug mit der z w i  Molckulcn entsprechenden Jlenge Diiithyl- 
amin versetzt und entweder uber Xacht stehen gelasscn oder 

.1 Stunde unter Ruckfluss gekocht, Nobci DunkelfArbung eintritt. 
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Verdunetet man jetzt das Lhungsmittel, so hinterbleibt ein 
Ruckstand, den man in verdiinnter SalzsLiure aufnimmt, danu 
ausathert, um eventuell unverlnderte Substanz zu entfernen und 
hiernach mit Soda alkalisch macht, wobei sich der p-Dilthyl- 
benzylamincarbonsaureathylester zunlchst als dunkelbraunes Oel 
abschoidet , das in atherischer Losung mit Kaliumcarbonat ge- 
trocknet bei 277-280° farblos tiberdestillirt. 

0,1899 g gaheu 0,4965 CO, und 0,1555 II,O. 
0,211 g ,, 11,s  ccni Stickgas bei 9” und 707 mm Druck. 

Berechilet fiir 
C,,H,iSO, 

c $1,4 
H 8,9R 
N 5,%5 

71,4.i 
!),I 1 
6,24 

Der Ester ist kin stark basischos Oel, welches aus der 
Luft KohlensLure anzieht und dabei halbfest wird, kocht mail 
ihn etwa 30 Stunden mit Wasser iibnr der Flamme, so wird 
e r  zur freien p -Diathylbenzylamincarbousaure verseift, erwiirrnt 
man ihn mit zehnprocentigrr Salzsaure auf dem Wassorbadc, 
so bildet sich das salzsaure Salz der Saure. 

SaZ.esuures Sala. Dasselbe cntsteht auf vorsichtigen Zusatz 
vou alkoholischer Salzslure z u  gut gcktihlt.em Ester und krp- 
stallisirt aus absolutem Alkohol in feinen , weisscn Kadeln. 
Schmelzp. 2 I Oo. 

0,1611 g gahen 0,08i BgCl. 
Berechnet fur (;efiinden 
~ ! l ~ ~ l o ~ N . € i c l  

C1 13,07 13,29 

Platindoppelsula. N i t  Platinchlorid flllt aus der \I assrigen 
Losung dcs Esters das Doppelsalz aus, das aus ahsolutein 
Alkohol in kleinen, goldgelben Prismen krystallisirt. Schmelz- 
punkt 2 13O. 

0,1879 g gtrbeii 0,026 Yt.  
Ikrechnet fur Gefuoden 

~ C ‘ l , ~ Y l h ’ O r . H C I ) I . I t ~ l ,  
I’t 2 2 , u  2422 
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Qolddoppelsak. Mit Goldchlorid entsteht in der concen- 
trirten angesluerten I.osung des Esters nach einiger Zeit das 
A m c h l o r a t ,  es krystnllisirt au8 Alkohol in gelben Kadeln. 
Schmelzp. 134O. 

0,2134 g gaben 0,0726 Au. 

Berechtiet fiir Gcfunden 
C,,H14,0,S.HCI.AuCI, 

A n  34,22 34,O' 

p - Dilitky lbenzylamitl.carbonsuurenmirl, 

Zehn Theile w-Chlor-p-toluylsaureamid und sieben Theile 
Digthylamin werden in alkoholischer Liisung circa drei Stunden 
gekocht, dann destillirt man den Alkohol ab, nimmt den Rack- 
stand in verdtinnter Salzsaure auf und fallt das p-Diiithylbenzyl- 
amincarbonsaureamid mit Soda in Form feiner Rliittchen aus. 
Schmelzp. 152O. 

0,1539 g gaben l8,5 rein Stickgas bei 22O und 723 mm Druck. 

Uereclinct fiir 
C'PJ,*O& 

S 13,6 

Gefnnden 

13,85 

Das salzsaure Salz scheidet sich aus absolutcm Alkohol 
in weissen Krystallen ab und schmilzt bei 208O. 

p - Diuthylbenzylamincctrbolzsiiure, 

In einen gcringen Ueberschuss der thcoretisch erforder- 
lichen Menge Diathylnmin tragt man die alkoliolische Liisung 
der w-Cblor-p-toluylsaure ein und kocht so lange, bis eine 
Probe der Heactionsmasse sich nach dem Verdunsten des Alko- 
hols in verdunnter Salzsilure klar aufliist, dann destillirt man 
das Losungsmittel ab ,  macht mit Natronlauge alkalisch, wobei 
sich I)i%thylamin abscheidet, welches man entweder direct oder 



208 Einhor i i  irnd P a p a s t a v r o s ,  Reductiosa der 

unter Zuhijlfenahme von Aether abhebt und s luer t  mit Salz- 
saure an. Die saure Fliissigkeit wird dann zur Trockne ein- 
gedunstct und dem kochsalzbaltigen Riickstand mit absolutem 
Alkohol das saksaure Salz der p-ni8thylbenzylamincarboiisfiure 
entzogen, welches aus Alkohol in kleinen Blattchen \om Sclimclz- 
punkt 185O und BUS \Vasser in prlchtigen, zwei Molekiile Wasser 
enthaltenden Prismen ltrystallisirt. 

0,215 g. nasserhaltig, rerlorcn beim Trocknen iiber Pcliwcfel~i~ii~t: 
0,0278 H,O. 

Uerechuet fiir (i efulldcll 
(',%H,.&HPl f ?H,O 

IT,O 12,M 1?,93 

0?2787 F, \rasserIiri, gaben 0,1635 dgC1. 

Schdttelt man die wlssrige Losung des rohen salzsauren 
Salzes mit einem Uebcrschuss ron Silberoxyd, leilet in das 
E'iltrat Schwefelwrasserstoff, entfernt dann den cntstandcnen 
Xiederschlag und dunstet zur Trockne ein, so hinterbleibt die 
fieie Diath~lbei iz~lamincu~bo~zsh'ute ,  die nach dem Trocknen 
auf porijsen Thonplatten sich aus einer Lijsung ron Alkohol 
iind Benzol allmtihlich in salmiaklhnlichen Krystallcn ausscheidct, 
die h i  60" getrocknct werden. 

Die Darstellung der Sliure durch Verseifen ihres Esters 
a u r d e  schon ae i te r  oben besprochen. 

Schmelzp. 150°. 

0,182 g &en 0,466 (10, iuntl 0.139 I I , O .  

Gefundcn 

Platindoppelsalz. T)asselbe scheidet sich aus der concen- 
trirten Liisung des salzsauren Salzes auf Zusatz YOU Platin- 
ctilorwasscrstoffsaure ab und krystallisirt aus Wasser in orange- 
farbenen Prismen. Schmelzp. 202-203O. 
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0,1513 g gabeu 0,0357 1%. 

Herechneb Kir (iefunden 
((! ,9H,,0r~.HCI), . l ’ t~l~ 

Pt 23,84 * 23,5!$ 

GolddoppeZsctZ~. Es fallt auf Zugabe von (;oldchlorid zur 
salzsauren Lijsung der Saure als Oel aus, welches beim Kochen 
rnit Wasser in Lijsung geht iind sich hiernach bcim Erkalten in 
gelben, flachen Bliittchcu abscheidet ; cs schmilzt unter Rriunung 
bei 156O. 

0,3675 g, iiber Schwefels;~urt~ getrocknet, gabrn 0.1325 AII .  

Berechuet fiir Gefundcn 
C,,n,,O,h’.~I(’I.AoC1, 

.I I1 :35,97 36,O;i 

IJil~rat. AIM der wlssrigcn IAosung dcr freien S h r e  fiillt 
mit Pikrinsiiure das Pikrat in langcn, gelben Nadeln Tom 
Schmelzp. 174-176O aus. 

Sulzsaures Salz der iViib.o - p  - diatliylbenzyluniincnrbonsbure, 
(‘H9-X(C~H~)*.IICl / C,H, YO2 

‘C’OOH 

Dasselbe nurde aus dcr 01- Cblor- p - nitrotoluylssurc durch 
Umsetzen mit Diathylamin dargesttllt. 

Die w - Chlor-p-nitrotoluylsuure entsteht in quantitativer 
Ausbeute, wcnn man cinen Tlieil 01 -Chlor-p-toluylsiiure in  ftinf 
Theilen concentrirter Salpctersaure bci einer 15” nicht tiber- 
steigenden Tempcratur auflost und das Hcactionsproduct dann 
in Wasser eintriigt. Die Xitrosaure krystallisirt aus vie1 heissem 
Wasser in hellgelben Kadeln und schmilzt bei 139O. 

Erwarmt man die Xitrosaure 3iii Stundcn in alkoliolischer 
Losung mit tibcrschiissigem Dilthylamin und verarbeitet das 
Reactionsproduct dann gcnau in dereclbcn Weise, \vie es bei 
der Isolirung des salzsauren Salzes der p -L)iBthylbenzylamin- 
carbonsaure besclirieben wurde, so erhalt man das Chlorhydrat 
der Kitro-p- di8thylbenzgIamiucarbonsiiure, welches aus Sprit in 
kleinen Prismen krystallisirt. Schmelzp. 225O. 
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0,1328 g gaben 0,243 COP und 0,0739 &O. 
0,1227 g ,, 11 ccin Stickgas bei 18* und 723 mm Druck. 

Berechuet fur Gefunden 
ClpHl,NPO,.HC1 

c 49,9 49,9 
H 5,89 6,18 
S 9,7 9,83 

Reduction. 

Bei den Versuchen , die p - Diathylbenzylamincarbonstiure 
in alkalischer oder saurer, wlssriger Losung mit Natriumainalgam 
zu reduciren, spaltct sic sich ahnlich wie die entsprechende 
dimethylirte Saure in Digthylamin und p-Toluylslure. Natrium 
in siedendem Aetbylalkohol verandert sie nicht, jedoch geht sie 
in zwei stereoisomere Hexahydrosauren uber, wenn die Reduction 
ill siedendem Amylalkohol ausgeftihrt wird. 

5 g salzsaure p - Diathylbenzylamincarbonsiiure werden in 
Liter Amylalkohol gelost und davon zunachst 100 ccm auf 

circa looo erwarmt, in welche man 2-3 g in Stticke ge- 
schnittenes Natrium eintriigt, wobei eine Trtibung entstcht, die 
im weiteren Verlauf der Reaction wieder verschwindet ; die Ein- 
wirkung selbst wird unter bestandigem gelinden Sieden der Flussig- 
keit in der Art zu Ende gefiihrt, dass man ebwechselnd yon 
der amylalkoholischen Losung des salzsauren Salzes der Saure und 
Katriuin hinzuftigt, bis schliesslich 30 g Metal1 verbraucht sind, 
was nach 2l/*--3 Stundcn der Fall ist. Man lasst nun etwas 
abkuhlen, giesst circa 400 ccm Wasser zur Henctionsmasse und 
hebt nach dem Durchschiltteln den Amylalkohol ab,  deu man 
mit wenig Wasser nachwascht; er enthiilt die cis-IIexahydro- 
diiithylbenzylamincarbonsaure. 

Den vereinten alkalischen Fltissigkeiten, in welchcn die 
trans-Saure enthalteu ist, entzieht man die Reste Amylalkohol 
durch Extrahiren mit Aether und sauert dann mit Salzsiiurc 
a n ,  wobei ein unangcnehmer Geruch nach hiihereu Fettsauren 
auftritt. Man extrahirt jetzt die saure Flussigkeit mit Acther, 
dcr uur Spuren eiues duukelbraunen Oels aufnimmt und dunstet 
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zur Trockne ein. Uer Hiickstand wird mit Alkohol anagecogen, 
wobei Kochsalz zurlickbleibt und das salzsaure Salz der trans- 
Hexahydrobenzylamincarbousaure in Losung geht. 

Salasaures Sula der trans - Hexahydrodilithylbenfiyl- 
amincarbonsaure, 
II CH,-N(C,H,),.HCI 
\ /  

A 
H O W  IF 

Zur Isolirung des Salzes wurde das alkoholische Extract 
nach der Behandlung mit Thierkohle eingedunstet und der fast 
trockne Ruckstand aus einem Gemisch von Methylalkohol und 
Essigtither nicht ohne Schwierigkeiten nach mehragigom Ver- 
weiten im Exsiccator zur Krj-stallisation gebracht. Das sehr 
hygroskopischo Salz krystallisirt in glanzendeii Blilttchen. 
Schmelzp. 1 9j0.  

0,147 g gaben 0,3075 C 0 3  iind 0,1297 GO. 
Berechnet fiir Gefunden 
C’12H~302N.IICI 

C‘ 57,7 .57,45 
H 9,61 9,39 

Golddoppelsak Goldchlorid orzeugt in der wlssrigen 
Losung des salzsauren Salzes zunachst einc Trubung, dann 
eine olige Ausscheidung, die von der Mutterlauge getrennt und 
in salzs&urehaltigem Wasscr aufgeliist wurdo, aus dem es sich 
nach liingerer Zeit in goldgelben, prismatischen Nadeln abschied. 
Schmelzp. 153O. 

0,216 g gaben 0,2W% CO? und 0,0816 H,O. 
Berechilet fiir Gefunden 

C,,E&,0,X.IICl.AnC13 
c 26,oj %,I1 
11 434 4,19 

trcins - Emahydro - p  - didthylbenzylumiiz carbonsdure. Digerirt 
man die wgssrige 1,iisung des salzsauren Salzes mit Silberoxyd 
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tilid leitet in das Filtrat Schwefelwasserstoff, so hinterbleibt 
beim Eindunsten ein Syrup, in dem nach einigen Tagen kleine 
Krystalle dcr froien Saure entstehen, die sich beim Keiben 
vermehrcn und durch Aufstreichen auf poriise Thonplatten, 
nllerdings unter grosscn Perlusten, isoliren 1a.ssen. Aus wcnig 
\Vasser umkrystallisirt , schmilzt die Siiure unscharf zwischen 
85" und 90". 

0,l 1 g gaben 0,346 und 0,13!) II,U. 
Uerechnct fiir Get'llndell 

C,,H*,)NOZ 
c 674; 67,18 
H 10,70 11.0 

IJif;ruf.  Dasselbe fallt als gelber Xicderschlag aus, wenn 
man Pikrinsfiure und die trans-S8ure in coiicentrirtcr wilssriger 
Lijsung zusammengiebt, und krystallisirt aus Wasser in Kadeln. 
Sehmelzp. 163-1 64". 

0.1637 g gaben 0,2935 CO,  untl 0,0865 H,O. 

Salzsaures Salz dcr cis-lfexuhydro-y - diathylbenzyl- 
uniin carbonsci'ure, 

\ .' 
/'\ 

H i:OOH 

Die bei der Verarbeitung der Reductionsproducte der 
11 - DiBthylbenzylaniincarbon~~uro in den Amylalkohol iilmge- 
gangenc cis - Hexahydrosiiure wird diescm durch Ausschiltteln 
mit 'i, Liter salzsiiurehaltigem Wasser entzogen und b1eil)t beim 
Kinduustcn a19 salzsaures Salz zuriick. Aus concentrirter alkoho- 
lischer Liisung scheidet sich dassclbe beim allmahlichcn Zusatz 
von Aether in feinen Nadcln ab. Schmelzp. 166". 
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5 g p - I)iathglbenzylamincarbonsaure liefern 2,s g cis- und 
nur 1,5 g trans-Salz. 

0,2801 g,  iiber Schwefelsiiwc~ getrockiict , gdwu 0,5925 (:09 und 
0,2379 H,O. 

lYmlagerzmy dei  trans- in die cis- Hexahydro - p  - diuthyl- 
benzylamiiicn?.boIisiiu,e. 

Dieselbe lasst sich anniihernd quantitativ bewerkstelligeu, 
wenn man 3 g salzsaurcs trans-Salz in 200 ccm Amylalkohol 
auflost , in die auf circa 1 OOo crwarrnte Fliissigkeit allmahlich 
18-20 g Natriurn eintragt und nach beendeter Einwirkung die 
Heactionsmasse auf die schon beschriebene U7eise verarbeitet. 
Die dabei in den Amylalkohol tibcrgohcnde Verbindung wurde 
durch ihrc Eigenschaften und deu bei 166" liegendcn Schmelz- 
puukt ihres salzsauren Salzes a16 cis- Siiure idcntificirt. 

cis - Hexahydro -p - diutliylylbenrylamincn,boiisau~c, 

\/' 
/', 

H co 0 

Aus der concentrirten wassrigcn Losung des salzsaurcn 
Salzes scheidct sich auf Zusatz von festem Alkali die freie cis- 
Saure als dunkelbraunes Oel a b ,  welches mit vie1 Aether 
extrahirt wurde. Die uach dern Trocknen mit Stangenkali beim 
Verdunsten des Liisungsmittels zurtickbleibende Siiure ging bei 
zweimaliger Destillation zwischen 275O und 280° als farbloses, 
betlubend ricchendes Oel ilber. Auf Grund der Unliislicbkcit in 
Alkalicn besitzt die Siiure eine betalniihnliche Constitution. 
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0,115 g gaben 0,2866 CO, und 0,113 GO. 
0,138 g ,, 8,2 ccin Stickgas bei 9' und 728 mm .Uruck. 

Berechnet fiir 
C,*HeaO*N 

C 67,6 
H 10,79 
s 6,57 

Gefunden 

67,73 
10,91 
6.84 

Golddoppelsalz. Es fiillt auf Zusatz von Goldchlorid %us 
concentsirten Ihsung des salzsauren Salzes nach cinigtr Zeit 
in goldgelben, prismatischen Kadeln aus. 

0,225 g gahen 0,0805 A n .  

Berechnet fiir Gefunden 
C,,H,8N0,.HCI AllCl, 

A l l  35,:) 35,7 

Pikrat. Dasselbe entsteht auf Zusatz von Pikrinsiiure zur 
wassrigen Siiurelosung und krystallisirt aus heissem Wasser in 
gelben Nadeln. Schmelzp. 163". 

0,217 g gaben 0,387 CO, lund 0.1 126 H,O. 

48,AR 
d,71 

Aethylestet.. Man esterificirt 3 g salzsaure cis-Siiure i n t e r  
Anwcndung von 15 g absolutem Alkohol durch Einleiten \on 
SalzsLrire und dunstet die nach vorheriger Erwiirmung wieder 
abgektkhlte Losung ein, wobei das salzsaiire Salz des Esters 
nls Syrup zuriickbleibt. Derselbe wird iu \Vasser aufgenommen 
und der freie Ester uutes Kiihlung niit festoni kohlensaurcn 
Kali abgeschieden. Man nimmt denselben in Aether auf, 
trocknet mit Kaliumcarbonat und erhiilt ihn hicrnacb beim 
Verdunsten des Lbsungsniittels als Oel ( 2 4  g), welches im 
Vacuum bei 2000 farblos uberdestillirt, in Wasser unloslich ist 
und schon durch kurzes ErwBrnwn niit verduniiter Salzsiiure 
vchrseift wird. 

0,1802 g galwi 0,46 CO, uutl 0,1774 H,O. 
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Berechnet fur 
C,,H, ,OJ 

c 69,7 
H 11,e 

Gcfunden 

G9,6 
10,9R 

cis - Ilexahydro - p  - didthylbeneylamincarbonsci‘uremethyl- 
ummo,aiumoxydhydrat, 

‘4 
/ \  

I 
Ir COOH 

Der cis - Hexahydrodiathylbenzylamincarbonsaure~thylester 
lost sich bei gewohnlicher Temperatur in iiberschlissigem Jod- 
methyl auf, erwiirmt man die Liisung im geschlossenen Rohre 
durch Eintauchen in ein warmes Wasserbad ganz k u n e  Zeit, 
SO trlibt sie sich und fiber h’acht scheidet sich allmiihlich ein 
dunkelbraunea Oel a b ,  welches durch Erwarmen von uber- 
schiissigem Jodmcthyl bcfreit wurde und dann cine syrupose, in 
Alkohol leicht liisliche blasse darstellt, die otrenbsr das Jod- 
methylat des cis - Aethylesters ist und nuf keine Weise zur 
Krystallisation gebracht werden konnte. 

Ein mit den gleicheii unerquicklichen Eigenschaften aus- 
gestattetes Jodmethylat crlialt man, wenn statt des Esters die 
freie cis-Saure mit Jodmethyl flinf Etunden im Rohre auf looo 
erhitzt wird. 

Um aus den beiden syruposen Jodmethylaten krystallisireiide 
Verbindungen darzustellen, wurden sic niit in Wasser aufge- 
schlarnmtem Sil bcroxyd in die Methylammoniumoxydhydrate 
iibergefiihrt, die Mssrigen Filtrate mit Schwefelwasserstoff be- 
handelt und nach Entfcrnung des Niederschlags eiogedunstet, 
wobei halbfeste Massen zuriickblicben , die beim Verweilen 
im Exsiccator nach xwei Tagen vollstandig erstarrten und sich 
nnch dem Umkrystallisiren aus einem Gemisch von Alkohol und 
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Essigathcr, wobei i n  beiden Fallen Nadcln w m  Schmelzp. 142O 
erhaltcn w'urden, als identisch erffiesen. Die Nadeln bestcheii 
aus dem Methylammoniumoxydhydrat der cis-Hexahydro - p -  di- 
athylbenzylamiocarboiisiiure und es ist die Esterverbindung also 
bei dem Process vcrscift worden. 

0.1i g, iius dein Ester dargcstcllt, gal~en 0,3938 C'O, u l ~ d  0.172 H 2 0 .  
0,113 g. aus der Siiiirr tlargestollt, !. 6 ccni Stickgas bci 1.3" r u l d  

71.5 nim Urock. 

Uei den Bemtihungen, aus der cis -IIcxahydro-p-diltli!.l- 
benzylamincarbonsiiure und ihren Derivaten die stickstoifhaltigc 
Gruppe abzuspalten, hat sich ergeben, dass die freie Saure und 
ibr Aetbylester bei der Destillation iiber Aetzkali oder Kaliuni- 
carbonat nur minimale Mengen cines betaubcnd riechendeii 
Oeles liefern, das zur  Untcrsuchuug nicht ausreichte i ind dass 
das Jodniethylat tler SLurc beim Iiochen mit concentrirter Kali- 
h u g e  und ihr ~ ~ e t l i y l a n i n i o n i u m o x ~ d ~ y d r a t  lieini Koclicn iiiit 
Wasser keine sticltstofffreieii Verbindungen licfern. Kocht man 
letzteres jedoch niit concentrirtcr Iialilauge (1 : I )  und giebt 
ab uiid zu Kalistucltchcn hinzu , so findet starkes Au1sc:hiiumen 
statt und man benierkt dcii Geruch nach aliphatischeri nascn, 
dic sich YerHUchtigeu. Man fiihrt mit dem Eintragen voii Kali 
nun so lange fort, bis beini Erhitzen kein Schbunien mehr 
stattfindet uud sic11 auf dem gesclimolzenem Kali eine fefite, 
grauo I lasse abgcsetzt hat.. Die Schinelzc a i r d  d a m  in Wasser 
gelost und mit Salzslurc angesiiuert, wobei sich eiuc stickstofl- 
freie SLiire als weisser Siederschlag abscheidet, der in Acther 
aufgenommen aird. Xach dem Verdunsten des 1,iisungsrnittcls 
ltrystallisirt man die S&ure aus kochciidem Ligroin urn, aus 
dem sie sich iu feincn, leicht sublimirbarcn Xadeln abscheidet. 
Schmelzp. 164O. 
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0,1913 g gaben 0,1863 C 0 2  nnd 0,1305 H,O. 
0,1958 g ,, 0,4961 CO, ,, 0,1325 II,O. 

Sercchnet fiir Gefunden 
C,H,"OP 

C 69,5 69,4 69,l.i 
H 7,? 7,5 7,5 
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Die Siiure ist uiigesiittigt, sie entfiirbt in Sodalosung 
Kaliumyermangsnat momentan und in Chloroformlosung all- 
mahlich die vier Atomen entsprochende Mcngc Broni. 

Zur genauen Untcrsuchung reichte die uns zur Verfiigung 
stehende geringe Nenge der Yubstanz nicht aus, es erscheint 
uns aber immerhin nicht unwahrscheinlich, dass dieselbe eine 
Methylentetrahydrobenzoeshre, C€I,=C,&-COOI.I, sein kdnnte. 

Die analogen Versuche mit der trans-Hexahydro-p-diiithyl- 
benzylamiixarbons5ure gaben ahnliche Resultate, wir erhielten 
das Jodmethylat als nicht krystallisationsfiihigen, braunen Syrup 
uiid das Methylammoniumoxydhydrat beim Umkrystsllisiren aus 
Alkohol und Ehigather  ebenfalls in feinen h'adeln, die wir 
aber durch cnergische Behandlung mit Aetzkali bisher nicht in 
cine Etickstoffrcie Yerbindung iiberzuftihren yermochtcn. 
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