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Die individuellen magnesiumorganischen Verbindungen werden 
aus Jodiithyl oder besser aus Jodpropyl in Benzol hergestellt. Die 
Einwirkung von Pyrrol verursachte eine Selbsterhitzung und das Aus- 
fallen eines gelben Niederschlags. Nachdem die Fliissigkeit 15 Min. 
auf einem Wasserbade bis 80° erwiirmt wurde, fiirbte sie sich chloro- 
phyllgriin. Nach dem Hiozufiigen einer fast theoretischen Quantitiit 
Propyl- oder Isoamyl-ameisensiiureesters liiste sich der Niederschlag 
vollkommen auf. Nach 3 Stunden langem Stehen bei gewahnlicher 
Temperatur wurde der OberschuB von Benzol abdestilliert, die zu- 
ruckgebliebeoe Masse mit Eiswasser zersetzt und in derselben Weise, 
wie schon beschrieben, bearbeitet. Dabei wurde eine bedeutend ge- 
ringere Verharzung beobachtet, als im oben erwiihnten Falle. 

Auf solche Weise gelaog es, aus der magnesiumorganischen 
Verbindung des Pyrrols, die aus 2.4 g Mg, 19 g CIHTI und 6.7 g 
Pyrrol hergestellt war, ungefiihr 2.6 g (28 O h )  a-Pyrrol-aldehyd zu ge- 
winnen. 

Nach dieser Methode wird der a-Pyrrol-aldehyd in bedeutend 
reinerem Znstande erhalten, als nach der Methode von Bamberger .  
Aul3er dem Schmp. 450, den schon B a m b e r g e r  angegeben hat, wurde 
auch der Siedepunkt bestimmt. 

Es erwies sich, da13 er ohne Zereetzung unter normalem Druck 
bei 217-219O siedet. Nach dem Abdestilliezen erscheint er  ale farb- 
lose, krystallioische Masse, die sich jedoch beim Stehen allmiihlich gelb 
fiirbt. 

Laborat. f. Organ. Chemie d. K. Universitiit Moskau. 

881. Jo hannee Mtil ler  : ttber Tetraawtyl-echleimaanre- 
ohlorid und eeine Verwendung zur Smtheee Bee Inoelte. 

[Aus dem Biochem. Institut der Dtisseldorfer hkademie €fir prakt. Yedizin.] 
(Eingegangen am 28. Juli 1914.) 

Seit einer Reihe von Jahren beschiiftige ich mich, wie zahlreichen 
Fachgenossen bekannt ist, mit Untersuchuogen, welche die Aufepal- 
tung und Synthese des Ioosits zum Ziele haben. Bei meinen Ver- 
mchen, den Inosit zu synthetisieren, habe ich - abgesehen von der 
mehrfach von mir versuchten katalytischen Hydrierung des Hexa- 
oxy-benzols - vor allem die Darstellung eines D i a l d e h y d s  von der 

Formel g>C.(CH.OH),.C<g ongestrebt. 
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Als Ausgangsmaterial verwandte ich gepaarte Glucuronsiiuren, 
Mannit, Glucoside und Schleimsiiure. Obwohl die Arbeiten manches 
interessante chemische Detail zutage forderten, habe ich bis jetzt von 
einer Publikation uber den Gegenstand abgesehen, weil das ange- 
strebte Ziel - die Synthese d a  Inosits - bisher nicht erreicht wurde. 

Nachdem nun aber in dem mir heute zugegangenen Hefe  der 
sBerichtea(Nr. 12,2351 [1914]) dieBHrn. O t t o  D i e l s  und F r i t z  L o f -  
l u n d  einen neuen, von ihnen dargestellten Korper, das Tetraacetyl- 
schleimsiiurechlorid, beschreiben mit der ausdrucklichen Bernerkung, 
daB sie rnit diesem Kbrper Versuche zur Synthese des Inosits ausge- 
.fiihrt hiitten, sehe ich mich, lediglich zur Wahrung des Rechts der 
Weiterarbeit, veranlalt, mitzuteilen, daB ich den von genannten Herren 
dargestellten Korper bereits seit Herbst 1910 in Hiinden habe. 

Ich habe das Tetraacetyl-schleimsi iurechlor id  ebenfalls zum 
Zweck der Inosit-Synthese dargestellt. Neben andren Wegen, die sich 
bald als ungangbar herausstellten, versuchte ich, vom Tetraacetyl- 
schleimsiiurechlorid zu dem erwiihnten Dialdehyd uber das Diketodi- 
nitril, CN.CO.(CH.OAc),.OC.CN, zu gelaogen. Es war zu hoffen, do8 
man von dieseni Cyanid zu einer Diketosiiure und weiter iiber eine 
Schiffsche Base zum Aldehyd kommen wiirde. Aber bisher hat 
weder die Methode von C la i sen  (Anwendung von wasserfreier Blau- 
siiiire und Pyridin), noch die Behandlung mit Cyaniden im Rohr zurn 
Ziele geftihrt. 

Auler dem Tetraacetyl-schleimsiiurechlorid wurde auch das bis- 
lang unbekanute T e t r a a c e  t y 1- sc h l e  imsiiur ed iamid  dargestellt, in 
der Absicht, iiber den Iminoiither oder das lmidchlorid zu dem ge- 
suchten Dialdehyd und damit zum Inosit zu gelangen. 

E x p e r i m e n  t e 11 ei 8. 

Tetraacetyl-schleimsiiuredichlorid. 
6 g Tetraacetyl-schleimsiinre werden mit 18 ccm Thionylchlorid 

(tiber Chinolin destilliert) im Rolben mit eingeschliffenem Kiihler auf 
dem Wasserbade erhitzt. Unter lebhafter Entwicklung von SO, und 
HC1 geht Tetraacetyl-schleimsiiure langsam in Losung und nach liin- 
gerem Kochen scheidet sich das Dichlorid aus. Nach I-stiindigem 
Erhitzen ist die Reaktion beendet. D m  beim Erkalten ausgeschiedene 
Dichlorid wird abgesaugt. Weitere Mengen werden nrch Verdunsten 
der Thionylchlorid-Mutterlauge gewonnen. 

Das Dichlorid liiBt sich ziemlich gut aus heiBem Benzol oder 
Essigester umkrystallisieren. Es schmilzt unter Zersetzung bei lang- 
samem Erhitzen bei 177O (unkorr.), bei schnellem Erhitzen bei 189O 
(Diels und Liiflund Ianden 1'793. 

Gesamtausbeute: 6 g. 
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Die Analyse des aus Benzol krystallisierten und bei 1 loo getrock- 
neten Produktes ergab: 

0.23%5 g Sbst.: 0.3486 g COI, 0.0815 g HaO. - 0.3655 g Sbst.: 0.2502 g 
AgCL - 0.1850 g Sbst.: 0.1300 g AgCI. 

ClrH16O1eCI,. Ber. C 40.48, H 3.86, C1 17.09. 
Get. 40.91, 4.01, D 16.93, 17.38. 

Durch Behandlung mit heiBem Alkohol wird das  Chlorid in  den 
Te t r a a c e  t y 1 - s c h 1 e i m sii u r e-di ii t h y l e s t  er iibergelu hrt : Beim Er- 
wiirmen von 1 g Dichlorid rnit 50 ccm absolutem Alkohol tritt plotz- 
lich Reaktion ein uod das Gemisch erstarrt zu einem Krystallbrei. 
Bei weiterem Erwiirmen bis zum Sieden liisen sich die ausgeschie- 
denen Krystalle und fallen beim Erkalten wieder aus. Sie werded 
nochmals aus  heiBem Alkohol umkrystallisiert und zeigen den Schmp. 
189". Die Substanz ist chlorfrei. 

0.1495 g Sbst.: 0.2710 g co9, 0.0780 g HsO. 
Cl,H,c01~(C~H&. Ber. C 49.77, H 5.99. 

Get D 49.44, w 5.84. 

Wasser wirkt auf das  Dichlorid in der Klilte nicht ein (wobl in- 
folge seiner schweren Loslichkeit), in der Wjirme wird Tetraacetyl- 
schleimsiiure rom Schmp. 243O zuriickgebildet. 

Tetraacety l -schle imsfurediamid.  
3 g Tetraacetyl-schleimsruredichlorid werden feinst gepulvert in vie1 

trocknem .ither suspendiert und in der Kiilte iiberwhiissiges, trocknes Am- 
moniak eingeleitet. Unter zeitweiligem Schiitteln la& man % Tago fest vep 
korkt stehen und filtriert den entstandenen Niederschlag ab. Der Riickstand 
wird zungchst mit .ither und dann mit Wasser nachgewaschen und schlieQ- 
lich aus heiBem Eisessig umkrystallisiert, woraus er in sch6nen Krystallen 
aunfallt. 

Man kann das Diamid auch erhalten beim =sen von 8 g Dichlorid in 
400 ccm heiBem Benzol, Einleiten von Ammoniak in die heiQe LBsung und 
Stehcnlassen iiber Nacbt. Ausbeute: 6.8 g. 

Das Diamid scbmilrt unter Zersetzung bei 290-2929 Es ist sehr 
schwer 16slich i n  den meisten organischen Lhngsmitteln, wenig lijslich in 
heiBem Eisessig. 

0.2404 g Sbst.: 0.3941 g C02, 0.1180 g HsO. - 0.5986 g Sbst. ver- 
brauchen (nach Kjeldabl)  28.3 ccm '/~O-SO~HI. 

C14H,oOjoNs. Ber. C 44.68, H 5.32, N 7.45. 
Gef. D 44.72. D 5.45, * 6.6. 

Bei der Ausfiihrung der vorstehenden Untersuchungen bin ich 
von meinem Assistenten, Hrn. Dr. R e i n b a c h  und Hrn. Dr. P a u l u s  
unterstiitzt wordeo, denen ich auch an dieser Stelle meinen bestea 
Dank ausspreche. 




