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367. Eugen K h o t i n s k y :  Darstellung des Pyrrols. 
(Eingegangen am 16. J u n i  1909.) 

Ini Jahre 1867 hat M. G o l d s c h m i d t ’ )  kurz mitgeteilt, dall, 
wenn man s c h l e i m s a u r e s  A m m o n i u m  in Gegenwart von G l y c e r i n  
auf 18O-20Oo erhitzt, die Bildung des Pyrrols regelm5Biger als bei 
tler trocknen Destillation vor sich geht und die Ausbeuten \-er- 
griiflert wertlen; nahere Angaben dazu gab er jedoch nicht. Bis jetzt 
aber lint noch niernand diese Reaktion genau untersucht und weder 
die Rolle des Glycerins noeh die giinstigeren Bedingungen des Rxperi- 
nients waren bekannt. 

Es ware doch wichtig, eine z u  Laboratoriurnszwecken auwend- 
bare L)arstellungsmethode des Pyrrols zu haben, die befriedigende 
Ausbeoten gibt, da die trockne Destillation des schleimsauren 
-4nimoniums nur zu sebr geringen rlusbeuten fuhrt und die Dar- 
stellung nus dem D ippe lschen  0 1  im kleinen niclit nusfuhrlmr ist. 

Ich habe das Studium des G o l d s c h m i d t s c h e n  Yerfahreus unter- 
iiommeu nnd hoffe irnstande z u  sein, dessen Vorteil vor der trockneu 
Destillation zeigen zu konnen: ich habe beobachtet, dafl, wenn man 
schleimsaures Ammonium rnit wenig Glycerin erbitzt, die Auabeute 
an Pyrrol nur gnnz unbedeutend vergroWert wird. \Venn aber das 
schleimsaure Salz rnit Glycerin gut durclitrankt und rnit einer Scliiciit 
desselben bedeckt ist, so sind die Ausbeuten griiBer. Die Keaktiou 
fiingt schon bei 170° an, und die Hauptmenge des Pyrrols tiestilliert 
zwischen 180-210°; dann steigt die Temperatur langsani bis B O O  

(Therrnonieter in cler E’liissigkeit), wiihrend noch etwax l’yrrol destilliert. 
\Yas die Rolle des Glycerins bei diesem Verfahren betrifft, so 

kann sie folgenderrnaflen erkl5rt werden : auch abgesehen von dern 
Mechanismus der Bilduug des Pyrrols nus der Schleirneiiure ist es 
z w  ei f ellos, da [3 ei u e A ni rn oniak ab spa1 t ti n g d er R in gsc h 1 ie B u u g v or aii - 
geht; bei der trocknen Destillation geht das sehr fliichtige Ainnioiiink 
grolhenteils ~ e r l o r e n ,  wahrend es in Gegenwart von Glycerin teil- 
weise geliist bleibt unt l  in bessere Beruhrung init tler Schleinisiiure 
gebracht wird. 

Andererseits faugt die Bildung des Pyrrols bei diesem Verfahren 
bei etwas niedrigerer Temperatur an ,  als bei der trocknen Ilestillation ; 
dieser Urnstand scheint die Arnidierung zu verhiodern. 111 der T:it 
bildet sich das Carbopyrrolarnid bier nicbt. 

Es gelang mir, die Ausbeute noch etwas zu vergroIJeru, indem 
ich das fur den Versuch notige Glycerin mit trocknern A r n n i o n i a k -  
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gnu gesattigte. Ich habe nuch diesen Versuch i n  der M'eise abge- 
andert, da13 ich, anstatt Glycerin rnit dern Animoniak vorher zu 
sattigen, das trockne Ammoniakgas bei gleichzeitigem Erwarmen 
durch den Retorteninhalt leitete, bis die Ternperatur des Paraffin- 
bades auf 270' gestiegen war. Dann habe ich den Ammoniakstrom 
unterhochen und die Temperatur des Bades his auf 320-330O steigen 
lassen, wviihrend das pyrrolhalt.ige Glycerin dest,illierte. 

Das so erhnltene ernulsionsartige rohe Produkt habe ich wieder 
tlestilliert u n d  ein in z weiSchichten leicht trennbares Destillat bekommen : 
die obere bestand aus Pyrrol, die untere aus Wasser und kohlen- 
snurem Ammoni.im. Auch dieser Versuch hat fast gleiche Ausbeute 
wie der y-orige gegeben. 

Die Resultate dieser verschiedenen Versuche stelle ich in der 
folgenden Tabelle zusainmen : 

50 g Schleimsaure (in Form ohne Glycerin durchschnittlich 
von Xrnmoniumsalz) 2 g Pyrrol 

1. j o g  Yj 200  ccm Glycerin 4.5 g D 

2. .50 g >) 200 2 >> 4.7 g )) 

3. j o g  >) I50 D >> 

4. .50 g )> 200 g Glycerin in1 
mit NH, gesittigt 6.5 g >' 

KHs Strorne 6.7 g x 

Die letzte ilusbeute ist = 41.6'10 der theoretischen. 
Die trocknr Destillation gibt sehr wecbselnde Ausbeuten und 

liefert orben tleni Pyrrol noch C a r b o p y r r o l a r n i d .  Ini gunstigsten 
Fnlle habe ich bei der trocknen Destillation uogefahr 3 g Pyrrol nus 
50 g Schleimsiure bekommen; gewijhnlich aber sind die Ausbeuten 
vie1 periuger. 

Ohwohl die Darstellung des Pyrrols nun bei dern oben br- 
scliriebenen I'erfahren bei weitem noch nicht quantitativ ist, so gibt 
sie doch mehr als doppelt so groBe Ausbeuten an Pyrrol, als die 
trockne nestillation. 

In allen diesen Reaktionen bilden sich griiBere Mengen harziger 
Zersetzungsprodukte. 

C e n  f .  Universit~tslabornt~ritiIillr. 




