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Uber die elektrolytische Reduktion von zykli- 
schen S iureimiden zu hydrierten zyklischen Basen 

Von 

Ernst SpSth, w. M. d. Akad. d. Wiss., und Fritz Breusch 

A u s  d e m  I L  C h e m i s c h e n  L a b o r a t o r i u m  d e r  U n i v e r s i t ~ i t  in  W i e n  

( V o r g e l e g t  in  d e r  S i t z u u g  a m  12. J u l i  1928} 

Allgemeines, 

Julius T a f e 1 ~ hat in der elektrolytisehen Reduktion an 
Bleikathoden ein ausgezeichnetes Verfahren zur Darstelhmg 
wichtiger Verbindungen geschaffen. So ermSglicht seine Methode, 
aus den leicht zug~inglichen Imiden der Bernsteins~ure und hhnlich 
gebauten Stoffen Pyrrol idone zu gewinnen. Trotz vieler Miihe ge- 
lang es ihm aber nieht, die weitere Reduktion der als Zwischen- 
produkte gebildeten Pyrrolidone zu den P yrrolidinen zu erreichen. 
Und doch h~itte eine derartige Synthese mit Riicksicht auf die 
meist bequeme Zug~ingliehkeit der Ausgangsmaterialien, ferner  
im Hinblick auf die h~iufig schwierige Darstellungsweise der Pyr -  
rolidine, die im Zusammenhang mit den Naturstoffen Interesse 
beanspruchen, eine besondere Bedeutung. 

Vor einigen Jahren  haben S p ~ t h  und P r o k o p p 2  beim 
Abbau des Galegins eine Base erhalten, die nach den Angaben yon 
T a n r e t mit 3-Methyl-pyrrolidin hatte identisch sein sollen. Zum 
Vergleieh stellten diese Autoren 3-Methyl-pyrrolidin dureh Re- 
duktion yon 3-Methyl-suecinimid im T a f e 1 schema Apparat  her, 
wobei eine Ausbeute yon 20 % an der zyklisehen Base erzielt wurde. 
Dieses Ergebnis zeigt also, dal3 entgegen der Annalnne yon T a f e l 
die Reduktion yon Sueeinimiden in gewissen F~llen bis zu den 
Pyrrol idinen eintreten kann. 

Die im folgenden mitgeteilten Versnche wurden unter- 
nommen, urn festzustellen, ob.die elektrolytische Reduktion yon 
3- oder 3, 4-substituierten Bernsteins~iureimiden oder ~hnlich ge- 
bauten Verbindungen zu den entsprechenden Pyrrol idinen oder 
anderen Ringbasen allgemein durchfiihrbar ist und ob diese Re- 
aktion preparat ive  Bedeutung besitzt. Diese Versuche besal~en um 
so mehr Berechtigung, als die Er fahrung  zeigt, dal~ einige Succin- 
imide mit Natr ium und Alkohol zu den Pyia'olidinen reduziert 
werden kSnnen. Die hiebei beobachteten znmeist sehr geringen 
Ausbeuten lassen sieh in der Weise erkl~ren, dal~ neben der Re- 
duktion die Verseifung der Succinimide Platz greift  und die als 
Zwischenprodukte auftretenden P~rrolidone zu den Aminos:,iuren 
aufgespalten werden. 

1 B .  33, 2209 (1900). 
2 B. 57, 474 (1924). 

M o n a t s h e f t e  f i i r  C h e m i e ,  Bated 50 2 3  
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Die yon uns verwendete Apparatur glieh der, welche T a f e I 
ffir offene Reduktionen besehrieb. Die schleehten Erfahrungen, 
welche T a f e 1 bei der Verwendung yon nicht ganz reinem Blei 
gemaeht hat, kSnnen wir best~ttigen. Wir  hatten keinen Erfolg, 
als wir gewShnliches Blei zum Bau des Apparates benfitzten, auch 
dann nicht, als dieses Material einer Praparierung naeh T a f e 1 
unterzogen worden war. SehlieBlieh lieBen wir yon der Firma 
Bartseh, Quilitz & Co., Berlin, aus ehemiseh reinem Blei becher- 
fSrmige Elektroden gieBen, die sieh bei Einhaltung der von T a f e 1 
angegebenen Reinigungsvorsehriften gut bew~hrt haben. Die Ar- 
beitsweise wird im experimentellen Teil genauer beschrieben. 

Die folgende Zusammenstellung gibt eine ~2bersicht fiber die 
verwendeten Ausgangsmaterialien und fiber die erzielten Aus- 
beuten der entspreehenden Basen. 

3-Methylsuccinimid 
3-Phenyl-succinimid 
3, 4-Diphenyl-succinimid 
Ph tha l imid  
Homophtha l imid  
Isa t in  
Naphthals~iure-imid 

Chinolinsaure-imid, 

gab 32 % 3-Methyl-pyrrolidin, 
,, 40"3"/0 3-Phenyl-pyrrolidin,  
,, 1"2% 3, 4-Diphenyl-pyrrolidin,  
,, 32 % Dihydro-isoindol, 
,, 15 % Tetrahydro-isochinolin,  
,, 4 % Dihydro-indol,  
,, 15 % Hydro-benz-iso-chinolin. 

Diphens~ure-imid und Malonsanre-di- 
amid konnten nicht zu den Aminen reduziert werden. 

Die Versuche zeigen, daB die bearbeiteten 3-substituierten 
Succinimide z. T. recht gute Ausbeuten an Pyrrolidinen geben. 
Dagegen lieferte das 3, 4-Diphenyl-succinim~d nur eine sehr ge- 
ringe Menge der zyklischen Base und beim Chinolinsaure-imid 
wurde fiberhaupt kein zyklisehes Amin erhalten. Im allgemeinen 
kann man beobachten, dab in den F~llen, in welchen 5-oder 
6-gliedrige Ringe entstehen sollen, einigermaBen gute Ausbeuten 
erzielt werden. Der bei der Reduktion des Diphens~ureimids zu 
erwartende stickstoffhaltige Siebenerring wurde nicht gebildet. 
DaB aueh Malonsaurediamid bei der elektrolytischen Reduktion 
kein Trimethylendiamin lieferte, steht in ~bereinstimnmng mit  
einer Untersuchung yon K i n d 1 e r 3, nach welcher nicht sub- 
stituierte S~ureamide bei der elekrolytischen Heduktion keine oder 
nur geringe Ausbeuten an Basen geben. Der Heaktionsverlauf der 
Reduktion zykliseher S~ureimide zu zyklischen Basen wird natur- 
gem~tB sehr y o n  der Gesehwindigkeit .abhangig sein, mit der die 
untersuehten S~ureimide in der 50%igen Schwefelsaure Auf- 
spaltung zu den Amids~turen erfahren. Ist die Aufspaltung der 
bearbeiteten Imide ein rasch verlaufender Vorgang, so wird keine 
wesentliche Ausbeute an Ringbasen erzielt werden kSnnen, es ware 
denn, dab auch der Reduktionsvorgang mit besonderer Ge- 
schwindigkeit vor sieh geht. Das Verhaltnis der Strommenge, die 
zur Reduktion nutzbar gemacht worden ist, zur aufgewendeten 

A. 431, 211 {1924). 
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Strommenge, d. i. die Stromausbeute, ist bei den beschriebenen 
Reduktionen ungiinstig. 

Immerhin zeigen die Ergebnisse dieser Arbeit, dab die elek- 
trolytische Reduktion yon zyklisehen S~ureimiden in einigen 
Fallen mit leidlichen Ausbenten zu den entsprechenden zyklischen 
Basen fiihrt. Falls eine T a f e 1 sche Apparatur  zur Verfiigung 
steht oder leicht beschafft werden kann, wird es sich bei der Dar- 
stellung von Pyrrol idinen und ahnlichen Basen empfehlen, vor 
der Durchfiihrung anderer vielleicht umstiindlicher Methoden 
beim Vorliegen leieht zuganglicher Saureimide die elektrolytische 
Reduktion derselben zu versuchen. 

Beschreibung der Versuche. 

A p p a r a t u r  u n d  A r b e i t s w e i s e .  

Die zur Reduktion verwendete Apparatur  war almlieh wie 
das yon T a f e 1 beschriebene offene System und besal~ die fol- 
genden Dimensionen: Innerer  Durehmesser der Kathode 100 ram, 
HShe der Kathode 160 ;t~m, ~iul]e~er Durchmesser der Anode 40 ram, 
HShe der Anode 160 ram, Wandst~irke der Elektroden 4ram, 
~ul~erer Durchmesser des Diaphragmas 75 ram, HShe des Diaphrag- 
mas 200 r a m .  In einem becherfSrmigen Gefaft aus Zinkblech mit 
~berlaufr inne und 4 Rohranschliissen fiir Kfihlwasser stand iso- 
liert auf einem Porzellanexsikkatoreinsatz die becherfSrmige Ka- 
thode. In  dieser be fand sich, wieder durch einen Einsatz is01iert, 
das Tondiaphragma. Im Diaphragma war am Boden eine kreis- 
f5rmig geschnittene Glasplatte, auf der die innen mit Wasser ge- 
kiihlte Anode sal~. Die Bleigefai~e waren aus chemisch reinem Blei 
gebaut. Vor der Verwendung wurde die Appara tur  nach T a f e 1 
pr~pariert. Alle bei der Reduktion verwendeten Gummiteile 
mul~ten vor jeder Reduktion mit reiner Vaseline dick iiberstrichen 
werden, da sonst das entstandene Ozon das Gummi leicht zerstSrt. 
Als Stromquelle stand eine Akkumulatorenbatterie  zur Ver- 
fiigung, die eine Spannung yon 110 Volt aufwies. 

Im allgemeinen wurde in der folgenden Weise reduziert: 
10g des Saureimids wurden in 300 cm S 50-gewichtsprozentiger 
Schwefels~ure suspendiert und 4 Stunden bei 18--200 und dann 
2 Stunden bei langsam bis 600 steigender Temperatur  mit 45 Am- 
pere reduzie,% Die Stromdichte fiir I c m  2 Kathodenflache betrug 
0"1--0"2 Ampere. Als Anodenfliissigkeit wuvden 200 cm 3 derselben 
SchwefelsSure verwendet. Beim Einschalten des Stromes bietet 
die Apparatur  wegen des schlecht leitenden Diaphragmas einen 
erheblichen Widerstand, so dal~ eine Spannnng yon 40--50 Volt 
abgelesen werden kann. Nach wenigen Minuten sinkt die Spammng 
und bleibt etwa 3 Stunden bei 45 Ampere auf 6--8 Volt konstant. 
Wegen der spater an der Anode eintretenden Konzentrations- 
~nderung und des dadurch bedingten hSheren Widerstandes steigt 
die Spannung im Lauf  der Zeit wieder an. Man kanu sie konstant 

23* 
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halten, wenn man  jede folgende Stunde etwa 30 cm 3 destill iertes 
Wasser  zur Anodenfliissigkeit gibt.  Bei  sehr langer  Dauer  der 
E lek t ro lyse  ve r a rmt  der K a t h o d e n r a u m  an Schwefels~ure, so dal] 
m a n  zur Kons t an tha l tung  der Spannung  nach etwa 7 S tunden 
10 c m  8 konzent r ie r te r  Schwefelsaure  zur Kathodenflfissigkeit  gibt. 
~Venn eine schwerlSsliche Substanz auf  der Kathodenflfissigkeit  
schwimmt, sch~iumt dieselbe infolge Wasserstoffentwiekhmo'  oft  
fiber. Man kann  dieser Schwier igkei t  dadureh begegnen,  dal~ man 
den St rom abstellt lind ganz langsam, etwa im Lauf  einer Stuude,  
wieder auf  45 Ampbre  steigen l~l~t oder indem man vorsicht ig yon 
Zeit  zu Zeit etwas Alkohol aufgiel~t. Rfihren vergrSl~ert das (~bel. 

Die Aufa rbe i tung  geschah zmneist  so, dal~ die vereinigten 
Kathoden-  und Anodenfliissigkeiten unter  Vermeidung  zu grol~er 
E r w ~ r m u n g  mi t  techniseher  Nat ron lauge  alkaliseh gemaeht  und 
so lange mi t  Wasse rdampf  destilliert wurden,  bis die i ibergehende 
Flfissigkeit nicht  mehr  alkalisch reagierte.  Nun  wurde das Destil- 
lat mit  verdf innter  Salzsfiure sauer gemacht,  mit  einem ger ingen  
~bersehul~ yon  Salzs&ure versetzt  nnd dann entweder am Wasser-  
bad oder, falls ]-Iydrolyse des Chlorhydra tes  und Ver lus t  an Base 
zu beffirchten war,  im V a k u u m  auf  ein kleines Volumen einge- 
engt. Nach  dem Versetzen mi t  sehr konzent r ie r te r  Lauge wurde 
im Ex t r ak t i onsappa ra t  mi t  Ather  vSllig ausgezogen. Die erhaI- 
tenen Amine  wurden  zumeist  einer f rak t ion ier ten  Desti l lat ion im 
V a k u u m  unterworfen.  

R e d u k t i o n  y o n  3 - ) / [ e t h y l - s u e c i n i m i d  z u  3 - M e -  
t h y l - p y r r o l i d i n .  

Diesen Redukt ionsvorgang  haben bereits S p :,~ t h und P r o- 
k o p p vorgenommen,  doeh konnten wir  die Ausbeute auf  32% 
erhShen. 

5g  3-Methyl-succinimid wurden  in 300cm 3 50-gewichts- 
prozent iger  Sehwefels~ure, die als Kathodenfl i issigkeit  eingegossen 
war,  suspendiert  und insgesamt 6 Stunden bei 45 Ampbre  reduziert .  
Die Aufa rbe i tung  gab 1"2 g 3-Methyl-pyrrol idin.  

Das Chlorhydra t  erwies sich in l~bereinst immung mit  den 
Angaben  der L i t e r a tu r  als s tark hygroskopisch.  

Das P ik ra t ,  das durch  Vermisehen einer LSsml~' von 0"1 g 
Base in wenig Alkohol mi t  der ~quivalenten Menge Pikrins:~iure 
erhal ten wurde,  sehmolz naeh e inmal igem UmlSsen aus A l k o h o l  
bei 106 ~ was mit den Angaben  yon O 1 d a c h ~ in Ubereinstimmung" 
steht. 

R e d u k t i o n  y o n  3 - P h e n y l - s u c c i n i m i d  z u  3 - P h e -  
n y l - p y r r o l i d i n .  

Die hiezu verwendete  Phenylbernsteins: , iure wurde nach 
A 1 e x a n d e r ~ aus Phenylbromessi~'ester  und Nat r iummalon-  

B. 201 1657 {1887). 
A. 258, 70 (189tt). 
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ester gewonnen und dann durch Destillation des Ammoniumsalzes 
in das ]mid fibergefiihrt, 

8g  3-Phenyl-suceinimid wurden analog wie im voran- 
gehenden Versueh der elektrolytischen Reduktion unterzogen. 
Die Rohbase gab bei der Destillation bei 120--1220 und 12 mm 
2.9 g einer Flfissigkeit, die 3-Phenyl-pyrrolidin vorstellte. Es ist 
ein wasserklares 01, das an der Luft  langsam CO._, anzieht, in AI- 
kohol und Xther leieht, in Wasser schwer 15slieh ist. 

0"0552 g Substanz gaben 0 '  1640g CO 2 und 0"0432 g H~0. 

C~oHI3N. Ber. C 81"57, H 8 " 9 1 ~ .  
Gel.: C 81'03, H 8 ' 7 6 ~ .  

Das durch Eindampfen der Base mit Salzsgure im Vakuum 
erhaltene Chlorhydrat ist hygroskopiseh und alkohollSslieh. 

Zur Darstellung des Pikrates wurden 0.15g der Base in 
1 cm 3 Alkohol mit der berechneten Menge Pikrins~iure, die in 
wenig Alkohol gelSst war, vermischt. Die erhaltenen Kristalle 
sehmolzen nach dem Umkristallisieren konstant bei 166% 

I ~ e d n k t i o n  y o n  3, 4 - D i p h e n y l - b e r n s t e i n s ~ u r e -  
i m i d  zu  3 , 4 - D i p h e n y l - p y r r o l i d i n .  

Die Diphenylbernsteins~ure wurde naeh einer Vorschrift  des 
Prof.  B r a n d (Gie•en), die dem einen yon uns (B r e u s c h) zu- 
g~nglich war, dureh Kondensation yon Benzylcyanid mit Benz- 
aldehyd, Anlagerung yon Blaus~ure an die Doppelbindung des 
Kondensa~ionsproduktes und Verseifung des Nitri]s dargestellL 
Das Imid dieser S~ure erhielten wir, indem wir in einem Jenaer  
KSlbehen das Ammoniumsalz bei 200 o sehmolzen und dann bei 
derselben Temperatur  durch 10 Minuten einen Strom yon troeke- 
nero Ammoniak durehleiteten. Nun wurde langsam abkfihlen ge~ 
lassen und weiter Ammoniak eingeleitet, bis die Masse erstarrte. 
Das aus etwa der vierfaehen Menge Eisessig umkristallisierte Re- 
aktionsprodukt schmolz bei 198% 

0'2101g Substanz gaben 10" 6 cm~ ~ (23 ~ 745 non). 
C16I-II30~N. Ber. N 5" 58 ~. 
Gel.: ~ 5"70~. 

Zur Reduktion wurden 12 g 3, 4-Diphenylbernsteins~ureimid 
in 300 cm 3 50-gewichtsprozentiger Sehwefels~ure suspendiert. Zur  
ErhShung der geringen LSslichkeit des Imids wurden 100 cm 3 A1- 
kohol zur K'athodenfiiissigkeit zugesetzt. Dann wurde 3 Stunden 
bei 20 ~ und 3 Stunden bei 40--70 o mit  45 Ampere rednziert. Die Auf- 
arbeitung gesehah ~hnlieh wie friiher. Nur  multten bei tier Wasser- 
dampfdestillation grSl~ere Mengen Wassers iibergetrieben werden, 
da die Verbindung nut  geringe Fliichtigkeit zeigte. Bei einer Luft- 
badtemperatur -con 195--200 ~ und 14 mm Hg  gingen 0.15 g einer 
Base fiber, die 51ige Beschaffenheit besalt. Nach der vorge- 
nommenen Synthese und der durehgeffihrten Analyse stellt die 
Verbindung wahrseheinlich 3, 4-Diphenyl-pyrrolidin dar. 
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0 '0411g  Substanz gaben 0 '1289g  CO s und 0 '0283g H~0. 
C,0H,TN. Ber. C 86"05, H 7"68. 
Gef.: C 85" 55. H 7 '  71. 

R e d u k t i o n  y o n  P h t h a l i m i d  z u  D i h y d r o - i s o i n d o l .  

Bei  der Redukt ion  yon 25 g k~uf l ichem P h t h a l i m i d  wurden  
7.5 g Rohbase erhalten,  yon  der  6"5 g bei 10 m m  und 88--910 tiber- 
g ingen.  Die nach  der Dest i l lat ion vo l lkommen farblose V e r b i n d u n g  
erwies  sich in allen ihren  E igenscha f t en  als ident isch mi t  Di- 
hydroisoindol.  An  der Lu f t  zieht sie rasch K ohlendioxyd an und 
br~iunt sich auch i m  verschlossenen Gefiil] berei ts  nach einigen 
Tagen.  

Die Ace ty lve rb indung  der Base wurde durch  langeres  Stehen- 
lassen eines Gemisches  yon 0 .3g des Redukt ionsproduktes  und 
0"8 g Ess igs~ureanhydr id ,  Ver t r e iben  des Ess igs~ureanhydr ids  im 
V a k u u m  und UmlSsen des Rfickstandes aus  viel Petrol~ither er- 
halten. Die Ve rb indung  schmilzt  nach  dem Trocknen  im V a k u u m  
bei 76 ~ wahrend  T i f f e n e a u ~ ffir das Acetyld ihydroisoindol  
den Schmelzpunkt  77 o findet. 

0 '1623g  Substanz gabon 0"4450g C02 und 0 '0980g H20. 

C~oH,,0N. Ber. C 74"49, H 6"88. 
Gef.: C 74"78, H 6"75. 

Das C h l o r h y d r a t  wurde  durch  E i n d a m p f e n  der Base mi t  
Salzsiiure im  V a k u u m  erhal ten  und schmolz bei 256 ~ G a b r i e 1 
und N e u m a n n T bes t immten  den Schmelzpunkt  des Dihydro-  
isoindol-chlorhydrats  zu 255--256 ~ 

L~l~t m a n  die Base  einige Zeit  all der Luf t  stehen, so ent- 
s teht  binnen ku rzem das kr is ta l l i s ier te  Carbonat ,  das bei 1100 iiber- 
e ins t immend mi t  den A n g a b e n  yon D ii r i n g 8 schmilzt.  

R e d u k t i o n  d e s  H o m o - p h t h a l i m i d s  z u  T e t r a -  
h y d r o i s o c h i n o l i n .  

8 g Homo- ph t ha l i m i d  wurden  ~hnlich wie bei den voran-  
gehenden Versuchen  reduziert .  Die Rohbase  wurde  im V a k u u m  
destil l iert ,  wobei bei 14 mm und einer L u f t b a d t e m p e r a t u r  von 
1050 0"96 g eines farblosen 0 les  i ibergingen.  Diese Verb indung  
w a r  ident isch m i t  Tet rahydro- isochinol in .  

Das  P i k r a t  schmolz nach  dem UmlSsen aus  Alkohol  ent- 
sprechend den Angabei l  der L i t e r a tu r  bei 202 ~ 

Das  Ch lo rhydra t  schmolz bei 194--195 ~ was  m i t  den Angaben  
von G a b r i e 1 und  C o 1 m a n '~' f ibere ins t immt.  

0' 1023 g Substanz gaben 0"2379 g CO s und 0 '0621g  H~0. 
CgH,~NCI. Ber. C 63"69, H 7"13. 
Gef.: C 63"~2, g 6'79. 

6 Bull. Soc. Chim., (4) 9, 824 (1911). 
7 B .  26, 527 (1893). 
8 B, 28, 607 (1895). 
9 B .  33, 988 (1900). 
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R e d u k t i o n d e s I s a t i n s  z u  D i h y d r o i n d o l .  

15 g k~iufliches I sa t in  wurden in der e ingangs beschriebenen 
"Weise reduziert.  Als die Rohbase bei einer Lu f tbad t empera tu r  
von 1030 und 14 mm H g  destilliert wurde, g ingen 0-48 g Dihydro-  
indol iiber. 

Das Chlorhydra t  wurde durch E indampfen  der Base mit  
Salzsiiure im V a k u u m  erhalten. Es  braunte  sich bei etwa 1800 und 
schmolz bei 262 ~ Die Analyse  s t immte auf  Dihydro-indol-chlor-  
hydra t .  

0"1624g Substanz gaben 0"3650g C0~ und 0"0885g H~0. 
CsHIoNC1. Ber. C 61"71, H 6"44. 
Gef.: C 61"30, H 6"10. 

Das P ik ra t  der yon uns erhal tenen Base schmolz bei 175 ~, 
w~hrend C a r r a s c o :o fiir das Dihydro- indol-pikrat  den Schmelz- 
punkt  1740 bestimmte. 

R e d u k t i o n  d e s  N a p h t h a l s ~ u r e - i m i d s  z u  H y d r o -  
b e n z i s o c h i n o l i n .  

Die verwendete Naphthals~ure  wurde durch  Oxyda t ion  yon 
Acenaph then  gewonnen. 

Das Reduktionsprodukt ,  das aus 9 g Naphtha l imid  gewonnen 
worden war,  wurde bei 14 mm H g  und einer Luf tbad tempera tu r  yon 
140--1600 iibergetrieben, wobei 1"2 g einer bei 700 schmelzenden 
Base erhalten wurden. Die Kris ta l le  sind in Ather  und Alkohol 
leicht, in Wasser  und Petrol~ither schwerer 15slich. 

0'0660g Substanz gaben 0"2054 g C02 und 0'0406 g H~0 
4"405 m g  , ,, 13"605 m g  C02 , 2"940 mg II20 
4"925 m g  . . . .  15'100 m g  CO s , 3" 430 m g  H~0. 

CI~HIIN. Ber. C 85'16, H 6"56. - -  Cl~HI3N. Ber. C 84'16, H 7"66. 
Gel.: C 84' 88, 84' 23, 83' 62 ; H 6' 88, 7"~7, 7"79. 

Das aus Alkohol kristall isierende P i k r a t  besteht aus gelben 
Nadeln, die sich bei 195 o br~unen und bei 200 o unter  Zersetzung 
schmelzen. 

R e d u k t i o n s v e r s u c h e  m i t  C h i n o l i n s a u r e i m i d ,  D i -  
p h e n s ~ u r e i m i d  u n d  M a l o n s a u r e - d i a m i d .  

Bei der Redukt ion yon 8"5g Chinolinsaureimid und  Auf-  
arbei tung des Reaktionsgemisches wurden nur  ger inge Mengen 
eines dunklen t Ia rzes  gewonnen, das sich nicht  wei ter  ver- 
arbeiten liel~. 

5.5 g Diphens~ureimid wurden durch  6 Stunden mit  45 Am-  
pere reduz~ert. B eim E indampfen  der mit  Wasse rdampf  iiber- 
gehenden Basen mit  Salzs~ure wurde nu r  Chlorammon erhalten. 

10 Gazz. 38, II, 301 (1908). 
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19g Malons~ure-diamid wurden der elektrolytischen l~e- 
duktion unterworfen. Beim Eindampfen des in Salzsaure aufge- 
fangenen Wasserdampfdestillates wurde die berechnete ~denge 
Clflorammon erhalten. 

B e m e r k u n g e n  z u r  D a r s t e l l u l l g  d e s  z c - P y r r o l -  
i d o n s .  

Um zu priifen, ob die verwendete Appara tur  w~hrend der 
ganzen Dauer der Versuche den yon T a f e 1 beobachteten giin- 
stigen Bedingungen geniigt hatte, wurden zlfletzt 20 g Succinimid 
reduziert. B ei der Axffarbeitung zeigte s ich, dab entgegen der Auf- 
fassung yon T a f e 1 in der neutralisierten LSsung nicht ~-Pyrrol- 
idon, sondern wahrscheinlich y-Aminobutters~ure vorlag. Der 
LSsung lieB sich n~imlich auch durch tagelanges Extrahieren  mit 
J~ther kein Pyrrol idon entziehen, obwohl diese Verbindung in 
~ the r  15slich ist. En t fe rn t  man aber dureh Baryt lauge die in 
der LSsung befindliche Schwefels~ure, engt dann die Liisung ein 
und destilliert den Riickstand im Vakuum, so erh~lt man die 
~[enge yon :t-Pyrrolidon, die T a f e ] angibt, ein Zeichen, dab die 
Apparatur  auch am Ende der Versuche noch in Ordmmg war. 


