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Pyridyl-3-acrylsdure-didthylamid: 10 g Pyridyl-3-acryl-
sdure wurden mit 25 em?® Thionylehlorid 2 Stunden bei 60--70°
erwirmt. Hierauf wurde das Thionylchlorid im Vakuum abdestilliert
und der feste Riickstand in Gegenwart von Benzol mit Didthylamin
behandelt. Nach der Reaktion wurde das Didthylamin-hydrochlorid
abgenutscht, das Filtrat mit Lauge ausgeschiittelt, mit Pottasche
getrocknet, eingedampft und destilliert. Das Didthylamid besitzt
den Sdp.; ny, 145° Es ist stark hygroskopisch.

Pyridyl-3-aerylsidure-amid: Aus dem Pyridyl-acrylsiure-
chlorid und Ammoniak in benzolischer Lisung hergestellt, Smp. 148°
(aus Essigester). Ks ist wasserldslich.

Pyridyl-3-acrylsdure-dthylester: 8 g Pyridyl-3-acrylsidure
wurden in 20 cm? absolutem Athylalkohol gelést, tropfenweise mit
8 em? konz. Sehwefelsdure versetzt und 5 Stunden auf dem Wasserbad
erhitzt. Nach 2 Stunden fand Auflésung statt. Nun wurde mit
kaltem Wasser versetzt, mit Soda alkalisch gemacht und ausgeithert.
Der Atherauszug wurde mit Natriumsulfat getrocknet, abdestillicrt
und der Riickstand im Vakuum destilliert. Der Pyridyl-3-acrylsiure-
athylester zeigt den Sdp. 4 mm 156—158° und stellt ein farbloses
Ol dar, das sich im Wasser schwer auflost. Ausbeute 7 g.

1,658 mg Subst. gaben 0,115 ecm?® N, (259 736 mm)
CoH 0N (M.G. 177,09)  Ber. N 7,91 Gef. N 7,69

Das Jodmethylat dieses Esters ist fest und gelb gefirbt. Die
wissrige Losung ist farblos. Smp. 147° (aus Aceton).

Die Analysen wurden in unserem mikroanalytischen Laboratorium von Dr. Gysel
durchgefiihrt.

Wissenschaftliche Laborvatorien der Gesellsehaft
fir Chemische Industrie in Basel,

Pharmazeutische Abteilung.

IV. Uber die Pyridin-3-essigsiure (3-Homo-nicotinsiure)
von Max Hartmann und Werner Bosshard.
(11. X. 41.)

Von den moglichen Pyridin-essigsduren ist bisher nur die Pyri-
din-2-essigsiure bekannt geworden'). Dicse zeigt die fur in 2-Stel-
lung substitnierte Pyridinderivate charakteristische Tautomerie im
Sinne des Pyridin-Pyridon-methid-Gleichgewichtes. Die freie Siure
decarboxyliert sich schon beim Erhitzen in wissrigcer Losung unter

"""" 1y . 1935, 1. 2536; C. 1935, 1. 3240.
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Bildung von «-Picolin; ihre Ester dagegen sind bestindig. Man kennt
andererseits simtliche Piperidin-essigsiuren bzw. ihre¢ Derivate 1) 2),

Im Folgenden wird ein Verfahren beschrieben, das gestattet, auf
einfachem Wege die Pyridin-3-essigsdure (I1) (8-Homo-nicotingidure)
in guter Ausbeute zu erhalten. Man unterwirft das gut zugingliche
Pyridyl-3-methylketon (1)2) der Willgerodt’schen Umlagerung4). Diese
bei den fettaromatischen Ketonen erprobte Reaktion fiihrt unter dem
Einfluss einer wiissrigen Losung von Ammoniumsulfid und Schwefel
in geschlossenen Gefissen zu den entsprechenden endstindig aroma-
tisch substituierten Fettsiuren. Da diese Reaktion hohe Temperaturen
bendtigt, war bei einer Ubertragung auf heterocyclisch-aliphatische
Ketone, insbesondere auf Pyridinketone, tiefergreifende Zersetzung
zu befirchten. Es zeigte sich nun, dass die Umlagerung von Pyridyl-
3-methyl-keton zu Pyridin-3-essigsdure mit Ausbeuten bis zu 709,
verlduft. Dabel entsteht bei Temperaturen zwischen 160° und 200°
ein Gemisch von Pyridin-3-essigsdure und ihrem Amid, das man
vorteilhaft durch Verestern mit Methanolund Salzsidure in den Pyridin-
3-essigsdure-methylester iiberfithrt, welcher durch Destillation isoliert
wird. Grossere Ansitze der Willgerodt’schen Umlagerung wurden mit
konstanten Ausheuten in einem schmiedeeisernen Autoklaven dureh-
gefiihrt. Nimmt man die Reaktion in Gegenwart von Dioxan vor,
s0 erhilt man mehr Amid als Sdure und kann es durch Krystallisation
abtrennen, da das Amid in Alkohol leicht 16slich ist und daraus nach
Zugabe von Ather krystallisiert, withrend die Sdure noch in Losung
bleibt. Diese Trennung ist aber zeitraubend. Das Amid der
Pyridin-3-essigsdure lidsst sich einfacher aus dem Ester mit konz.
wissrigem Ammoniak bereiten. Es schmilzt bei 123°% Die Pyridin-
3-essigsiure erhilt man durch Verseifendes Methylesters mit methyl-
alkoholischer Kalilauge. Sie schmilzt ohne Kohlendioxydabspaltung
bei 1449 und ist identisch mit der gleichzeitig von Micscher und Kégi®)
auf anderem Wege dargestellten Pyridin-3-essigsiure. Die Siure ist
leicht 16slich in Wasser oder Alkohol, schwer loslich in Ather oder
Benzol. Thr Methylester, der ebenfalls gut wasserldslich ist, siedet
unter 10 mm Hg bei 1129, ihr Athylester unter 13 mm Hg bei 122°.
Durch Umestern des Pyridin-3-essigsdure-methylesters mit hoheren
Alkoholen in Gegenwart von Salzsdure lassen sich z. B. Pyridin-
3-essigsdure-propylester vem Sdp. 140°10 mm, -isopropylester
134%10 mm, -isobutylester 142913 mm, -allylester 138914 mm ge-
winnen. Dags Didthylamid der Pyridin-3-essigsidure ist fliissig und
siedet bei 175°12 mm. Die Pyridin-3-essigsiure bildet ein gut kry-

1y C. 1935, 1. 2536; C. 1935, II. 3240.

2} Am. Soc. 50, 1197 (1928); A. 532, 69 (1937).

3) Am. Soc. 55, 816 (1933).

4) Houben-Weyl, Die Methoden der organ. Chemie 1930, Bd. 111, S. 867.
5) Helv. 24, 1471 (1941).
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stallisierendes Hydrochlorid vom Smp. 152—155° und ein Nitrat
vom Smp. 112—115% Der Methylester gibt ein Pikrat, dessen feine
Nadeln ans Methanol umkrystallisiert bei 128—130° schmelzen, und
schon in der Kilte ein Jodmethylat, das nicht scharf bei 90° schmilzt
und mit Silberchlorid das nur in einer Kiltemischung erstarrende
Chlormethylat liefert. Die quaternidren Salze des Methylesters mit
Dimethylsulfat oder p-Toluolsulfosdure-methylester bilden sich sofort,
diejenigen mit Athylbromid oder Methylehlorid nur sehr langsam und
bleiben 6lig. Das Methylester-jodmethylat wird in wissriger Lisung
mittels Silberoxyd in das neutral reagierende homologe Trigonellin
iiberfiihrt. Dieses Betain (ITI) krystallisiert aus einem Alkohol-

N\ _co—cH, ( N—CH,—C00H "\ —CH,
LT S o

I
N7 TN ¢
N N #N—0-

M (1) () CH,

Ather-Gemiseh in schonen Nadeln, die zundchst mit Alkohol kry-
stallisieren, diesen beim Trocknen im Vakuum abgeben, aber noch
1 Mol Wasser enthalten und stark hygroskopisch sind. Die Substanz
zersetzt sich langsam beim Schmelzen iiber 100° und schmilzt unter
Zersetzung bei 130--132° Das Betain liefert ein Chlorhydrat vom
Smp. 1679 (Zers.), das sehr hygroskopisch ist, und ein Pikrat vom
Smyp. 1541569,

Der Methylester der Pyridin-3-essigsilure lasst sich mit einem
Platinkatalysator in Alkohol-Eisessig unter Aufnahme von 3 Mol
Wasserstoff hydrieren und ergibt das gut krystallisierende Acetat
des Piperidin-3-essigsdure-methylesters vom Smp. 1151189 Dieses
wird mit Ameisensiure und Formalin am Ringstickstoff methyliert
und liefert so den N-Methyl-piperidin-3-essigsaure-methylester vom
Sdp. 96°/13 mm. Der gleiche Ester entsteht auch bei der katalytischen
Hydrierung des Dimethylsulfonates des Pyridin-3-essigsdure-methyl-
esters. Das Pikrat des N-Methyl-piperidin-3-essigsdure-methylesters
schmilzt bei 112-—-115°.

Die Methylengruppe der Pyridinessigsdure ist noch reaktions-
fahig, wenn auch bedeutend schwiicher als die der Phenylessigsdure.
So ldsst sich die Perkin’sche Synthese mit Benzaldehyd nicht mit der
Saure ausfiilhren. Der Pyridin-essigsiure-methylester reagiert aber
mit Benzaldehyd in Gegenwart von Natrium unter Bildung des
a-Pyridyl-zimtsdure-methylesters. Durch Verseifen erhilt man daraus
die Pyridyl-zimtsdure vom Smp. 233°.

Die Pyridin-3-essigsidure zeigt also das typische Verhalten der
Pyridin-carbonsduren und entspricht weifgehend der Nicotinsdure.
Sie verhilt sich zu thr wie die Phenylessigsiure zur Benzoesidure. Sie
zeigt auch die gleichen Farbreaktionen wie die Nicotinsiure. So
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geben Pyridin-essigsdure oder ihr Amid mit 2,4-Dinitro-chlorbenzol?)
eine kriftige violett-braunrote Firbung, und mit Bromecyan und
Anilin2) eine gelbe, mit Bromeyan und p-Amino-acetophenon?3) eine
gelbe bzw. mit dem Amid eine orange-rosa Farbung. Diese Farbungen
lassen sich sehr gut fiir kolorimetrische Bestimmungen beniitzen.

Die Pyridin-3-essigsidure und ihre Verbindungen zeigen die ver-
schiedenartigsten pharmakologischen Wirkungen, auf die an anderer
Stelle eingegangen werden soll. Es sei hier nur erwidhnt, dass das
Difthylamid der Pyridin-3-essigsiiure ein starkes Analeptikum ist und
die nahe Verwandtschaft zur Nicotinsdure auch wuf diese Weise
deutlich wird. Die Ester der Pyridin-3-essigsiure weisen starke
parasympathicotrope Wirkungen auf. Es ist auffallend, dass die
Pyridin-3-essigsdure bisher unter den Naturprodukten nicht aufge-
funden worden ist; ihre Beziehungen zu Nicotin und Nicotinsdure
lassen vermuten, dass auch sie von biologischer Bedeutung sei. Unter-
suchungen in dieser Richtung sind im Gange.

Experimenteller Teil.
Pyridin-3-essigsdure-amid.

13 g Pyridyl-3-methyl-keton werden in 100 ¢m? einer wissrigen
Ammoniumsulfidigsung, die durch Sittigen von konzentriertem
Ammoniak mit Schwefelwasserstoff in der Kilte hergestellt wurde,
gelost, mit 10 g Schwefel und 80 ecm? Dioxan versetzt und 6 Stunden
in einem Autoklaven auf 160—170° erhitzt. Der Autcoklav taucht zur
exakten Temperaturregulierung in ein Olbad. Die Losung wird hierauf
im Vakuum zur Trockne verdampft und der Riickstand, 15 g eines
krystalldurchsetzten Ols, mehrmals mit Wasser ausgekocht. Die
vereinigten wissrigen Ausziige werden wieder im Vakuum zur Trockne
eingedampft. Der Riickstand wird nun mit Alkohol aufgenommen,
filtriert und portionenweise mit Ather versetzt. Die ersten Anteile
werden verworfen. Aus der klaren Lésung krystallisiert dann das
Amid der Pyridin-3-essigsdure, welches nach dem Umkrystallisieren
aus einem Alkohol-Ather-Gemisch bei 1239 schmilzt. Zur Analyse
wird 3 Stunden bei 50° im Hochvakuum getrocknet.

4,330 mg Subst. gaben 9,80 mg CO, und 2,35 mg H,0
1,088 mg Subst. gaben 0,197 cm?® N, (21° 743 mm}
C,HON, Ber. C 61,73 H 5,95 N 20,57%
Gef. ,, 61,72 ,, 6,05 ,, 20,569%

Die Mutterlaugen werden vom Lésungsmittel befreit und konnen
mit 20-proz. Natronlauge zur Pyridin-3-essigsiure verseift werden,
die, nach Zugabe einer der angewandten Menge Natronlauge dqui-

1) Helv. 21, 463, 1170 (1938); 22, 1202 (1939).
2) Z. physiol. Ch. 260, 108 (1939).
3) Biochem. J. 34, 712, 725 (1940).
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valenten Menge Salzsdure und Verdampfen zur Trockne, mit Methanol
extrahiert wird. Vorteilhaft konnen die Mutterlaugen auch mit Alkohol
und Salzsdure in den Pyridin-3-essigsdure-ester iiberfiihrt werden,
wie bei der Pyridin-3-essigsfiure beschriehen wird.

Pyridin-3-essigsiiure.

26 g Pyridyl-3-methyl-keton werden in 200 g einer wisserigen
Ammoniumsulfidlosung gelost, mit 20 g Schwefel versetzt und in
einem VY, Liter-Autoklaven 6 Stunden lang auf 170° erwérmt. Dabei
tritt ein Gasdruck von 35 Atm. auf. Der Autoklaveninhalt wird im
Vakuum zur Trockne verdampft und 4mal mit Wasser ausgekocht.
Die Wasserextrakte werden wieder im Vakuum eingedampft und
hinterlassen 30 g Sidure-Amid-Gemisch. Dieses wird mit 300 em?3
Methanol 3 Stunden am Riickfluss unter Einleiten gastérmiger
Salzsdure gekocht. Dabei scheidet sich gegen Ende Ammonium-
chlorid aus. Man kiihlt ab, filtriert und destilliert das Methanol ab.
Der Riickstand wird unter Ather in der Kiilte mit gesittigter Natrium-
hydrogencarbonatlosung zerlegt und mehrmals mit Ather ausgezogen.
Nach dem Trocknen und Abdestillieren hinterlisst der Ather ein Ol,
welches den Sdp.ipmm 112° zeigt und den Pyridin-3-essigsiure-
methylester darstellt.

Verestert man in gleicher Weise mit Athanol, so erhilt man den
Athylester der Pyridin-3-essigsdure vom Sdp. 1o 1y 124°.

10 g des Methylesters werden mit 50 ¢m? einer 10-proz. methyl-
alkoholischen Kalilauge 2 Stunden am Riickfluss gekocht, mit einer
der angewandten Menge Kaliumhydroxyd fquivalenten Menge Salz-
sidure versetzt und zur Trockne verdampit. Die {reie Pyridin-3-essig-
sdure wird dem Riickstand mit Methanol entzogen und zeigt nach
dem Umkrystallisieren aus Methanol den Smp. 1449,

Zur Analyse wird 5 Stunden bei 60° im Hochvakuum getrocknet.

4,297 mg Subst. gaben 9,68 mg CO, und 1,94 mg H,0
1,673 mg Subst. gaben 0,151 ¢m?® N, (23% 745 mnm)
C,H,0,N Ber. C 61,27 H 5.13 N 10,219,
Gef. ,, 61,45 , 505 ,, 10,219

Pyridin-3-essigsdure-didithylamid.

10 g Pyridin-3-essigsiure-methylester werden in oben angegebe-
ner Weise verseift, das angewandte Kalinmhydroxyd neutralisiert und
das Ganze im Vakuum zur Trockne verdampft. Der villig troekene
Riickstand wird mit cinem Uberschuss von Diithylamin versetzt, der
Uberschuss nach erfolgter Neutralisation der Sdure im Vakuum
wieder abgesogen und der Riickstand unter gutem Riihren mit 5 em?
Phosphoroxychlorid versetzt. Man erwirmt dann noch 114 Stunden
auf 160—170° Danach wird abgekiihlt, mit 40 cm?® 10-n. Natronlauge
kalt unter Ather ausgeriihrt und mehrmals mit Ather extrahiert. Der
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Atherextrakt wird getrocknet und das Lésungsmittel abdestilliert.
Tis hinterbleibt ein Ol, das beim Destillieren das Didthylamid der
Pyridin-3-essigsiure vom Sdp. s ,, 175° liefert.

Pyridin-3-essigsdure-methylester-chlormethylat.

3,3 g Pyridin-3-essigsdure-methylester werden mit 4,5 g Methyl-
jodid am Riickfluss zur Reaktion gebracht und 14 Stunde auf dem
Wasserbade erwiarmt; danach saugt man das iiberschiissige Methyl-
jodid im Vakuum ab, der Riickstand krystallisiert und schmilzt nach
mehrmaligem Umkrystallisieren aus Alkohol bei 909 Das Jod-
methylat wird nun mit Wasser aufgenommen und mit einer neutralen
Suspension von Silberchlorid, aus 3,7 g Silbernitrat frisch dargestellt,
versetzt und 2 Stunden auf der Maschme geschiittelt. Es wird ab-
filtriert, mit Wasser gewaschen und zur Trockne verdampft. Das
Chlormethylat des Pyridin-essigsidure-methylesters entsteht in quan-
titativer Ausbeute und krystallisiert in der Kiilte.

Piperidin-3-essigsdure-methylester.

7,60 g Pyridin-3-esgigsdure-methylester werden in 20 em3 absolu-
tem Alkohol gelost, mit 20 cm3 Hisessig und 0,5 g Platinoxyd als
Katalysator versetzt und unter méissigem Erwarmen in der Schiittel-
Birne hydriert. Nach Aufnahme von 3 Mol Wasserstoff kommt die
Hydrierung zum Stillstand. Man saugt vom Katalysator ab, dampft
im Vakuum zur Trockne und destilliert den verbleibenden Sirup beim
Sdp. 19 mm 114°; das Destillat krystallisiert dann sofort und stellt das
Acetat des Piperidin-3-essigsdure-methylesters dar. Das Salz ist also
in der Dampfphase dissoziiert. Nach dem Umkrysvallisieren aus
einem Methanol-Aceton-Gemisch zeigt es den Smp. 115—118°.

Zur Analyse wird 4 Stunden bei 509 im Hochvakuum getrocknet.

4,497 mg Subst. gaben 9,09 mg CO, und 3,53 mg H,0
3,399 mg Subst. gaben 0,202 em?® N, (22° 736 mm)
CH,,O,N Ber. C 55,15 H 8,84 X 6,45%
Gef. ,, 55,13 ,, 8,78 ,, 6,669,

N-Methyl-piperidin-3-essigsdure-methyvlester.

a) 1,0 g Hexahydropyridin-3-essigsiure-methylester-acetat in
1 em?® Wasser, 0,5 g 85-proz. Ameisensiure und 0,7 em? 40-proz.
Formalin ldsst man 2 Stunden auf dem Wasserbad reagieren und
verdampft dann im Vakuum zur Trockne. Das auch nach Salzsidure-
Zusatz nicht krystallisierende Ol wird wihrend 1 Stunde in Methanol
unter Einleiten gasformiger Salzsiure nachverestert. Danach wird
zur Trockne verdampft, unter Ather mit gesittigter Vatrmmhydro-
gencarbonatlésung zerlegt und mehrmals ausgedthert. Der Ather
hinterlisst nach dem Trocknen und Abdestillieren 0,62 g Ester, der
bei 96913 mm destilliert.
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b) 15 g Pyridin-3-essigsdure-methylester werden mit 1 Mol Di-
methylsulfat in absolutem Ather in die Dimethylsulfonatverbindung
iibergefithrt. Diese scheidet sich nach liingerem Stehen quantitativ
aus und wird nach dem Entfernen des Athers mit 250 em3 Wasser
aufgenommen und mit 1 g Platinoxyd in der Schiittelbirne hydriert.
Nach der Aufnahme von 3 Mol Wasserstoff kommt die Hydrierung
zum Stillstand. Nach dem Filtrieren wird im Vakuum zur Trockne
verdampft, mit konz. Pottaschelésung die freie Base abgeschieden
und in Ather aufgenommen. Der N-Methyl-piperidin-3-essigsidure-
methylester destilliert wie unter a) bei $6°13 mm.

Das Pikrat des N-Methyl-piperidin-3-essigsiiure-methylesters ent-
steht bei der Vereinigung der methylalkoholischen Lisung von Pikrin-
sdure und der Base und lisst sich aus Methanol umkrystallisieren.
Es schmilzt bei 112—115°,

Zur Analyse wird 6 Stunden bei 50° im Hochvakuum getrocknet.

1,708 mg Subst. gaben 0,211 cm?® N, (23%, 735 mm)
CoH,0,N + CH,0,N, Ber. N 13,99 Gef. N 13,789,
Pyridin-3-essigsdure-methylbetain.

Aus 3,1 g Pyridin-3-essigsdure-methylester wird mittels Methyl-
jodid das Jodmethylat dargestellt und dicses mit aus 4 g Silbernitrat
dargestelltem Silberoxyd in Wasser 20 Stunden lang auf der Maschine
geschiittelt. Dann wird filtriert, mit Wasser gewaschen und die hereits
neutral reagierende Lésung zur Vorsicht noch 1 Stunde am Riickfluss
gekocht. Danach wird im Vakuum eingedampft, der Riickstand mit
Alkohol aufgenommen, filtriert, wieder e¢ingedampft und einige Zeit
im Wasserbad bei 12 mm evakuiert. Das Betain krystallisiert und
kann durch Umkrystallisieren aus Alkohol unter Zusatz von Ather
gereinigt werden. Lufttrocken schmilzt der Korper zwischen 50 und
1159 Bei 20-stiindigem Trocknen bei 35° im Hochvakuum verliert
er Alkohol und Wasser und wird dann zwischen 105 und 130° braun
und zersetzt sich bei 130—132° In diesem Zustand ist die Substanz
sehr hygroskopisch.

4,903 mg Substanz gaben 10,11 mg CO, und 2,80 mg H,0O
CH,O,N + 1,1 H,0 Ber. C 56,17 H 6,61,
Gef. ., 56,23 .. 6,399,

Setzt man das Betain nun mit Salzsidure um, so erhilt man ein
Hydrochlorid des Betains, welches aus einem Methanol-Ather-Ge-
misch krystallisiert, an der Luft jedocli sehr hygroskopisch ist. Bs
zeigt den Smp. 167° unter Zersetzung.

Zur Analyse wird 4 Stunden bei 40° im Hochvakuum getrocknet.

5,181 mg Subst. gaben 9,64 mg ('O, und 2,76 mg H,0
oder 5,15 mg Subst. gaben 9,64 mg CO, und 2,54 mg H,0
unter Beriicksichtigung der Gewichtszunahme von 53y pro Minute wihrend eirer Ein-
wigezeit von 1 plus 3 Minuten.
CH,O,N + HCl  Ber. C 51,17 H 5,38%,
Gef. ., 50,75 ., 5969

0
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beriicksichtigt man jedoch die Hygroskopizitit fiir die Einwigezceit, so verbessert sich
der Wert wie folgt:
Gef. C 51,02 H 5,519
Das Betain gibt ein Pikrat, das aus Methanol umkrystallisiert
bei 154—156° schmilzt.

Zur Analyse wird 2 Stunden im Hochvakuum bei 50° getrocknet.
4,318 mg Subst. gaben 7,056 mg CO, und 1,22 mg H,0
C,H,0,N + CH,0.X;, Ber. C 44,20 H 3,18%
Gef. ., 44,53 ,, 3,169,

o-[f-Pyridyl]-zimtsiure.

10 g Pyridin-3-essigsiure-methylester werden mit 1,5 g Natrium
und 3,4 g Benzaldehyd in 30 cm3 absolutem Ather unter lebhaftem
Sieden wihrend 20 Stunden geriihrt. Dann versetzt man vorsichtig
mit 65 cm?3 n. Salzsiiure, trennt vom Ather ab und zieht den wissrigen
Teil noch mehrmals mit Ather aus. Die vereinigten, getrockneten
Atherlésungen hinterlassen nach dem Abdestillieren des Lésungs-
mittels ein Ol, das zur Hauptsache aus dem «-Pyridyl-zimtsiure-
methylester vom Sdp. gy, 157° besteht. Der Ester 16st sich fast
nicht in Wasser, geht aber mit 1 Mol Salzsiure glatt in Losung und
Iisst sich somit titrieren.

Verseift man den Ester wie iiblich mit methylalkoholischer Kali-
lange wihrend 2 Stunden und neutralisiert anschliessend die ange-
wandte Menge Alkali mit Salzsdure, so liasst sich aus dem Trocken-
riickstand die freie «-Pyridyl-zimtsdure mittels Alkohol extrahieren.
Sie zeigt nach dem Umkrystallisieren aus Alkohol den Smp. 233°
(Zers.).

Zur Analyse wurde 2 Stunden bei 50°im Hochvakuum getrocknet.
4,487 mg Subst. gaben 12,24 mg CO, und 1,95 mg H,0

C, H;,0,N  Ber. C 74,63 H 4,939%
Gef. ., 74,40 ,, 4,869
Die Analysen wurden in unserem mikroanalytischen Laboratorium von Dr. H. Gysel
ausgefiihrt.

‘Wissenschaftliche Laboratorien der Gesellschaft
fiir Chemische Industrie in Basel,

Pharmazeutische Abteilang.



