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CsHlINJ. Ber. C 41.05, H 5.36, J 48.26. 
Gef. rn 41.33, n 5.42, n 48.45. 

Die Untersuchung wird rnit d- und LJodeseigsiiure-bornylester 

S t r a n b u r g ,  im April 1912. 
fortgesetz t. 

166. Hans Fiecrher und El. BartholomtLue: 
Gewinnung von Phonopymol-carbona&um aua H4Lm.h. 

[Aus der 11. Medizinischan Klinik zu Miinchen.] 
(Eingegangen am 22. April 1912.) 

P i l o  t y  ') hat bekanntlich die Phonopyrrol-carbonsiure neben 
Hamopyrrol B U S  H a m s t o p o r p h y r i n  durch Reduktion rnit Zinn und 
Salzsiure gewonnen. Es war nun von Interesse festzustellen, ob die 
Reduktion des H a m i n s  in gleichem Sinne verliuft. Bei der  Reduk- 
tion des Hiimins bedienten wir uns des N e n c k i s c h e n  Verfahrene 
dss  sich ja  schon bei der Gewinnung der fliichtigen Basen des Blut- 
farbstofles dem Reduktionsverfahren von Pi l o t  y uberlegen gezeigt 
hattel). Es gelang uns leicbt, die P h o n o p y r r o l - c a r b o n s i u r e  in 
Form ihres schon krystsllisierenden Pi  k ra t s  zu isolieren. Letzteres 
ftihrten wir durch Zersetzung mit verdunnter Schwefelsiiure in die 
f r e i e  Phonopyrrol-carbonsiiure iiber, ein Verfahren, das  innerhalb 
weniger Stunden zu der  sonst schwer zuglnglichen Siiure fuhrt. 

Ex p e r  i m e n  t e l  1 e r T e i  1. 
20 g Hamin werden in iiblicher Weise reduziert und die fliich- 

tigen Baeen sodaalkalisch mit Wasserdampf nbgetrieben. Die Mutter- 
lauge s iuer t  man bis zur eben sauren Reaktion auf Kongo an und entziebt 
die Saure durch funfrnaliges Ausiithern der  Fliissigkeit. Die Ather- 
extrakte werden sofort im Vakuum eingedampft. Der  zuruckbleibende 
Sirup wird in Ather gelost, filtriert und mit Pikrinsiiure im Uber- 
scbuB versetzt. Sofort krystallisiert das P i k r a t  aus. Nach einigen 
Stubden wird sbgesnugt und rnit Ather gewaschen. Ausbeute 5 g; 
wir glauben jedoch, da8  sich die Ausbeute durch schnellere Verarbei- 
tung noch erheblich steigern lassen wird. Durch Umkrystallieieren 
aus 96-proz. Alkohol erhHlt man das  Pikrat rein. Zereetzungspunkt 
163O, nachdem vorher schon Sintern eingetreten ist. 

I )  A. 866, 237 [1909]; 377, 314 [1910]. 

Berichte d D. Chem. Gesellschaft Jabs. XXXXV. 

a) B. 44, 3313 [1911]. 
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0.1730 g Sbst.: 0.2902 g 
N (eOo, 719 mm). 

C I S  Hl6N409. 

CO9, 0.0627 g HhO. - 0.1744 g Sbst.: 22.8 ccm 

Ber. C 45.43, H 4.07, N 14.15. 
Gef. )D 45.70, D 4.05, * 14.19. 

P h o n o p y r r o 1-c a r b  o n s a u re. 
5 g fein gepulvertes Pikrat werden in ca. 200 ccm verdunnter 

Scb wefelsaure aufgeschwemmt und zum Sieden erhitzt. Schnell wird 
i n  Eis abgekiihlt und nach ca. einstLindigem Stehen die Pikrinsiiure 
abgesaugt. Durch viermaliges Ausschuttelo mit Ather wird der Reat 
der  Pikrinsaure entfernt. Jetzt stumpft man mit Natronlauge die 
Sliure bis zur eben noch sauren Reaktion auf Kongo a b  und entzieht 
tlurch fiinfmalige Extraktion mit Ather die Phonopyrrol-aarbonsaure der 
LBsuug vollstandig. Beim Eindampfen im Vakuum hinterbleibt die 
Siiure rein. Schrnp. 123-124O. Durch LBsen iu Chloroform rind 
Versetzen mit Ligroin erhalt man die Saure i n  farblosen, kurzen Na- 
deln. Schmp. 1'15-126O. 

0.2020 g Sbst.: 15.5 ccm N (200, 716 mm). 
C 9 H l ~ N 0 , .  Ber. N 8.44. Gef. N 8.29. 

Uber die in der Mutterlauge der Pikrinsaure-Fiillung befindlichen 
Substanzen holfen wir bald berichteu zu konnen. 

166. A. Wlndaus: ober daa Perhalten 
einiger Abbauprodukte des Choleeterins belm Erhitsen. 

(XIV. M i t t e i l u n g  z u r  K e n n t n i s  des  Cholesterins.) 
[Aos der Mediz. Abteilung des Universitsts-Laboratoriums Freiburg i. B.] 

(Eingegangen am 18. April 1912.) 
Aufier durch O x y d a t i o n s m i t t e l  gelingt es, durch Zufuhrung 

vhn W i i r m e  einen Zerfall des Choles te r in-Molekuls  herbeizu- 
liihren l). Immerhin ist das Kohlenstoffgerust des Cholesterins bis zu 
Temperaturen von etwa 3Oo0 sehr widerstandsfahig, wie sich aus eioer 
Anzahl neuer Beobachtungen mit Sicherheit ergibt 2); so kann z. B. 
das Cholestenon ohne Zersetzung auf iiber 300° erhitzt werden. 

Es scheint daher aussichtsvoll, zur Konstitutionssufkllirung des 
Cholesterios uunmehr auch Reaktionen heranzuziehen, die erst bei 
hoherer Temperatur verlaufen. Die Gefahr, da13 hierbei weitgehende 

I) S. hierzu Windaus ,  Ar. 246, 145 [1908]. 
? Diels  nnd L i n n .  B. 41. 360 [1908]. 




