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haben diirften. Wir verwendeten genau 25-proz. Gallerten, aus denen mit
Glasrohren kleine (7 mm breite) Zylinderchen gestanzt wurden. Zur Ein-
wage gelangten zunichst 1 g dieser Gallert-Zylinderchen in etwa 25 ccm
Wasser. Dabei erzielten wir etwa I-proz. Gelatine-Lésungen, die jedoch
statt Alteration eher Depression des Siedepunktes des Wassers anzeigten.
Bei Verwendung 2-proz. Losungen, bei denen bereits van-der-Waalssche
Krifte zu beriicksichtigen wiren, lieB sich andeutungsweise eine Siedepunkts-
Erhéhung nachweisen. Aber obwohl wir, um die Schwankungen des Siede-
punktes durch Luftdruck-Anderungen auszugleichen, nebeneinander z Beck-
mann-Apparate mit und ohne Gelatine im Gang hielten, und den durch-
schnittlichen Wasser-Siedepunkt in die Rechnung einbezogen, méchten wir
ganz im allgemeinen auf Grund unsererBeobachtungen die ebullioskopische
Bestimmung in wiBriger Losung fiir Gelatine ablehnen. Zwei auf diese
Weise ermittelte Werte, die um rund 1009, differieren, seien mitgeteilt:

1) 0.4666 g Gelatine in 26.4001 g Wasser: A = 0.003°%. Mol.-Gew. gef. 3004. —
2) 0.6756 g Gelatine in 27.0261 g Wasser: A = 0.008°. Mol.-Gew. gef. 1600.

Die 336 Stdn. auf 100° in 25-proz. wilriger Losung erhitzte Gelatine,
die kaum mehr kolloide Eigenschaften duflerte, ergab keine besseren Werte, ein
Zeichen, daBl auch in ihr noch durchschnittlich sehr hohe Molekulargewichte
vorliegen.

Die kryoskopische Bestimmung des gleichen Priparates lieB sich jedoch
anstandslos in wifBriger Losung durchfiihren.

0.1912 g Gelatine in 25.000 g Wasser: A = 0.03° — Mol.-Gew. gef. 4736.

Reaggregierung der Gelatine.

FEine 25-proz., 336 Stdn. bei 100° erhitzte Gelatine-Lsung wurde auf
39% verdiinnt und zeigte bei 40° eine relative Viscositit von 1.08 und eine
Mutarotation von 0.34 Ventzke-Graden. Nach dem Eindampfen zur
Trockne und Wiederauflosen auf genau 3-proz. Losung ergab sich eine Er-
héhung der Viscositit auf 1.1 und der Mutarotation auf 0.9 Ventzke-Grade.

239. Werner Keil: Entstehung von Pyrrolidin
aus Halogenbutyl-phthalimiden.
[Aus d. Physiolog. Institut d. Universitit Greifswald.]
(Eingegangen am rs5. Mai 1930.)

Bei Untersuchungen iiber Basen des tierischen Stoffwechsels benétigte
ich eine gréfere Menge I1.4-Amino-butanol. Das von Henry!) an-
gegebene Verfahren (Reduktion von +y-Cyan-propylalkohol mit Natrium in
Alkohol) gab in mehreren Ansitzen eine sehr schlechte Ausbeute. Deshalb
wurde wversucht, fiir das I.4-Amino-butanol den von Putochin?) vor-
gezeichneten Weg zu benutzen. Putochin stellte Aminoverbindungen in
der Weise dar, daf3 er die entsprechenden Phthalylverbindungen mit starker
Kalilauge spaltete. Die entstehenden Basen lieBen sich durch Destillation
leicht in guter Ausbeute herstellen. Das Verfahren gab die Moglichkeit,
manche Diamine und Amino-alkohole zu gewinnen, deren Darstellung
frither schwierig war.

1) C. 1907, I 1314. %) B. 59, 625 [1926].
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Als Ausgangsmaterial diente 1.4-Chlorbutyl-phthalimid, bereitet
aus X.4-Dichlor-butan3). Als das 1.4-Chlorbutyl-phthalimid mit Xali-
lauge nach der Putochinschen Methode verarbeitet wurde, entstand
iiberraschenderweise nicht das erwartete 1.4-Amino-butanol, sondem
fast quantitativ Pyrrolidin. Es liegt offenbar bei der Tetramethylen-
verbindung eine besondere Neigung zum ngschluB vor. Bei der Penta-
methylenverbindung scheint diese Neigung weniger vorherrschend zu sein,
denn Putochin fand, daB bei der Darstellung des I.5-Amino-pentanols
dieses zu etwa 609, entsteht. Ob nebenher kleine Mengen Piperidin sich
bilden, hat er offenbar nicht untersucht.

Beschrefbung der Versuche.
I.4-Halogenbutyl-phthalimid und Alkali.

40g Tetramethylendichlorid werden mit 20g Phthalimid-
kalium etwa 2 Stdn. unter RiickfluB auf r80—200° erhitzt. Nach dem
Abtreiben des iiberschiissigen Tetramethylendichlorids mit Wasserdampf
wird der Riickstand mit Ather ausgezogen. Zur Entfernung von geringen
Mengen Tetramethylen-diphthalimid wird die Ather-Lésung einige Stunden
mit Eis gekiihlt und dann filtriert. Nach dem Abdunsten des Athers hinter-
bleibt das 1.4-Chlorbutyl-phthalimid als Krystallmasse.

Etwa 20 g des erhaltenen Phthalimids werden mit 100 ccm 30-proz.
Kalilauge bis zur Lsung unter RiickfluB gekocht. Es wird mit leuchtender
Flamme abdestilliert. Nach dem Abkiihlen wird nochmals etwas Wasser
zugegeben, dann wieder zur Trockne gebratht. Dieser Vorgang wird noch
2-mal wiederholt. Die Destillate werden mit starker Salzsiure angesiuert,
dann wird eingedampft. Die beim Eindampfen hinterbleibende Krystall-
masse wird in wenig absol. Alkohol geldst. Von kleinen Mengen Tetra-
methylendiamin-Hydrochlorid (aus Spuren Diphthalimid entstanden) wird
abfiltriert. Die Alkohol-Losung wird eingedampft, wobei sich das Chlor-
hydrat des Pyrrolidins in nahezu reiner Form abscheidet.

12.71 mg Sbst.: 4.50 mg Pt. — 25.72 mg Sbst.: 9.09 mg Pt. — 24.29 mg Sbst.:
11.64 mg Au.

CeH, NPtClg (552.1). Ber. Pt 35.3. Gef. Pt 35.4, 35.3.
CH,;(NAuCl, (411.1). Ber. Au 48.0. Gef. Au 47.9.

Um zu sehen, ob nebenher auch 1.4-Amino-butanol gebildet war, wurde das mit
Balzsdure versetzte und eingeengte Destillat alkalisch gemacht und das Pyrrolidin mit
Ather ausgeschiittelt. 1.4-Amino-butanol, das nach Henry in Ather sehr schwer 16slich
ist, lieB sich auch nicht in Spuren nachweisen.

%) v. Braun u. Beschke, B. 89, 4112 [1906]. — Die im folgenden geschilderte
TReaktion verlinft analog unter Verwendung von Jodbutyl-phthalimid.





