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( V o r g e l e g t  in de r  S i t z u n g  a m  4. J u l i  1929) 

Beim E r h i t z e n  yon  sa lzsaurem T e t r a in e t h y i e n d i- 
a m i n  bzw. P e n t a m e t h y l e n d i a m i n  bfldet sich bekann t -  
l ich P y r  r o l i 4 i n -  bzw. P i p  e r i d i n - h y d r o c h l o r i d l .  
S c h m i d t erhiel t  d u r c h  E rh i t z en  vort sa lzs~urem H e x a- 
m e t h y l e n d i a m i n ,  H C 1 . N H ~ . ( C H : ) 6 . N H ~ . H C 1 ,  un t e r  Ab-  
spa l tung  yon  S a l m i a k  in gu t e r  Ausbeu te  das  Hydvoch lo r id  e iner  
Base,  die e r  als  das  s iebengl iedr ige  H e x a m e t h y 1 e n i m i n, 
(CH~)s > N H ,  a n s p r a e h  2 

Da~ ~.'ese Base  n icht  H e x a m e t h y l e n i m i n  sein konnte ,  wurde  
yon  dem einen -con uns  in  Gemeinseha f t  m i t  A. S a u  e r w a  1 d 
d u r e h  R e i n d a r s t e l h m g  des  I - I examethy len imins  a a f  an.c~erem 
Weg~e erwiesen  a. N a e h  B 1 a i s e u n ~  t t  o u i 11 o n en t s t eh t  be im 
E r h i t z e n  der  ]-Iydrechloride yon 0 k t a m e t h y 1 e n- bzw. 
D e k a m e t h y l e n - d i a m i n  a - n - B u t y l - b z w ,  a-n-Hexyl -  
p y r r o 1 i d i n ~. Dahe r  e r s ch i en  es mSgl ich ,  wie  be re i t s  loc. cit. ~ 
erw~ihnt, dal~ das  I - I e x a m e t h y l e n i m i n  yon  S c h m i d t a-_~thyl- 
p y r r o l M i n  enthi i l t  od~er n u r  le tz te res  vors te l l t .  

U m  die R ich t igke i t  dieser A u f f a s s u n g  zu pr i i fen  u n d  auch 
e inen  V e r g l e i c h  m i t  e iner  yon  v. B r a u n u~d Mi t a rbe i t e rn  als 
I t e x a m e t h y l e n i m i n  beschr iebenen  5, abe r  yon  d iesem t a t  s;4chlich 
ve~schiedenen Base  zu erm6gl ichen,  s tel l ten wi r  ,d~s noch nieht  
b e k a n n t e  a - 2~ t h y 1 jp y r r o 1 i d i n dar .  E s  ze ig te  sich, daft das  
le tz tere  m i t  der yon  S c h m i d t beschr iebenen  Base  ta~siichlich 
e in ige  Xhn l i chke i t  au fwe is t  (Kochpunkt ,  IIyd~rochlorid, Chloro- 
p la t ina t ,  I ) i~ ' a t ) .  D a h e r  k a n n  e s a ls  wahrsehe in l i ch  gel ten,  (tab 
b e i m  E r h i t z e n  vo~  s a l z s a u r e m  t I e x a z n e t h y l e n d i a m i n  u n t e r  t~ing- 
v e r e n g e r u n g  a - X t h y l p y r r o l i d i n  neben  a n d e r e n  R e a k t i o n s p r o d ~ k -  
ten  gebi lde t  wird.  Dagegen  ist  die y o n  v. B r a ~  n ~ .aus ~-I-Ilg- 
n - h e x y l a m i n  du rch  i n t r a m o l e k u l a r e n  Ringsc l f lug  e r h a l t e n e  Base  
y o n  a - X t h y l p y r r o l i d i n  sehr  versch ieden .  

1 L a d e n b u r g, Ber .  D. ch. G. 20, 18~7, S. 442; 18, 1885, S. 3100. 
S c h m i d t, Be t .  D. eh. G. 55, 1922, S. 1584. 

8 IV[ ii 11 e r u n d  S a u e r w a 1 d, M o n a t s h .  Chem.  48, 1927, S. 727, bzw. Si tzb.  Ak .  
Wiss .  W i e n  ( I I b ) ,  136, 1927, S. 727 ; v g l .  a u c h  1VI ii 11 e r,  Ber .  D. eh.  G. 61, 1928, S. 568. 

4 B l a i s e  u n d  H o u i l l o n ,  Compt .  r e nd .  A e a d .  Sc iences  142, 1906, S. 1541; 
143, 1906, S. 361. 

v.  B r a u n  u n d  S t e i n d o ~ f f ,  Ber .  D. eh.  G. 38, 1905, S, 3083. v. B r a u n  
Ber .  D. eh. G. 43,1910, S. 2853; 46, 1913, S. 1788. v. B r a u n  u n d  G o l l ,  Ber .  D. ch. G. 
60, 1927, S. 1533. 
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Zur  D a r s t e l l u n g  vo~ a - A l k y l p y r r o l i d i n e n  
w u r d e n  bisher  f0.1gende Reak t ionen  benutz t  ~ (R == Alkyl)  : 

R. CO. CI-I2. CH2. COOH --~ 

--~ R. C ( : N. NH. C6H5) �9 CHo.. CH~. COOH -~ 
I r 

--~ R .  C H (NH2) �9 CtI~. CtI2. C O O H - +  R .  CI t .  CH2. CH2.  CO.  N H  -+ 
i I 

--~ R .  CI I .  CH~. CH2. CH~. NH.  

Da die E i n w i r k u n g  yon p - T o l u o l s u l f a m i d  auf  
1, 4 - D i b r o m - n - b u t a n e inen sehr g l a i t e a  l~  - 
schlul~ ermSgl icht  7, konnte  e rwar t e t  werden, dab in analoger 
Weise  bei  A n w e n d u n g  vo.n 1, 4-Dibrom-n-hexan a-J%thylpyrrol idin 
sich bilden wiirde. Dies ist tat.s~ehlich der  Fall ,  wie im experi-  
mentel len Teil gezeigt  wirdl. Das zun~chst nach  tier Gleichung:  

B r .  CH~. CH2. CH~. C H B r .  Ctt~. CH~ + H~N. SOs. C~H~. CH~ + 

C H 2 - - C H .  CH~. CIt:3 
N 

+ 2 K O H  -- 2 K B r  + 2 H20 + ~ N .  SO.~. C~I-I4. CH3 
CH2--CH2 

en ts tehende  N - p - T o l u o l s u l f o n y l - a - ~ t h  y l p y r r o -  
I i d i n kann  dm'ch Umkris ta l l i s ieren  sehr leicht gereinig't werden. 
Nach  Abspa l tung  des p-Toluolsulfonylrestes  durch  Erh i t zen  mi t  
Salzs~ure und Zerse tzung  des Hydrochlor ides  mit  Kal i lauge  l~l~t 
sich das a - ~ t h y l p y r r o l i d i n  ganz  re in  dlarstellen. 

Das fiir diese Syn these  notwendige  1, 4 - D i b r o m - n- 
h e x a n 8 stellten wir  aus  dem entsprechenden Glykol  und  Brom- 
wa~.sserstoff dar. Das I t  e x a n d i o 1 - 1, 4 erh ie l ten  wi t  nach 
W o h 1 g e m u t h ~, ausgehen5 vom Tr imethylenehlorobromid:  

C1. CH~. CH~.. CH2. B r  --* C1. Ctt2.  CH~. CH_,. CN --~ 

C1. CH2. CII2. CH2. COOH--~ CI. CH2. CH2. CH~. CO. C1 + 

+ JZnC2H~ --~ C1. CH~.. CH2. CH2. CO.  C:H5 -~  

--~ H O .  CH2. CH2. CIt2. CO. C.2H~ --~ 

--~ t t O .  CH2. CH_,. CH2. C H O H .  C2tL. 

Die Angaben  yon W o h l g e m u t h  k5nnen wir  in je,der 
H ins i ch t  best~tigen. 

6 F e n n e r u n d T a f e l ,  Ber .  D. c h . G .  31,1893, S. 906. B l a i s e u n d t t o u i l l o n .  
L c. [~ber a n d e r e  R e a k t i o n s f o l g e n  z u r  D a r s t e l l u n g  yon  ~-Alky l -  bzw. ~ - P h e n y l -  
p y r r o l i d i n e n  s iehe  G a b r i e l, Ber .  D. ch.  G. 42, 1909, S. 12G4; v. B r a u n, Ber .  D. ch. 
G. 43, 1910, S. 2864; I-I el],  Ber .  D. ch.  G. 46, 1913, S. 4110; 52, 1919, S. 1636; B 1 a i s e u n d  
C o r n i 1 1 o t. Compt .  r e nd .  178, 1924, S. 1617; L a F o r g e, J o u r n .  A m e r .  Chem.  Soc. 50. 
1928, S. 2471. 

M ii 1 1 e r u n d  S a u e r w a 1 d, Mona t sh .  Chem.  48, 1927, S. 155, bzw. Si tzb.  Ak.  
Wiss .  W i e n  ( I [  b) 136, 1927, S. 155. 

D i e s e s D i b r o m i d  w u r d e  yon  v a n  R o m b u r g h  n n d  v a n  d e r  B u r g ,  Chem.  
Centr .  1923 I ,  S. 1086, aus  ~ - t t e x y l e n o x y d  b e r e i t s  d a r g e s t e l l t .  

W o h 1 g e m u t h, Ann .  ch im.  (9) 2, 1914, S. 428. 
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Dasselbe H e x a n d i o 1 - 1, 4 bereiteten wir auch mittels 
folgender Reaktionen, ausgehend vom Bernsteins~iurediathylester: 

C~HsO. CO. CH2. CH2. CO. OC~H~ --~ 

-+ C~.HsO. CO. CH2. CH: .  CO. ONa ~- POCI~ -~ 

-~ C2H50. CO. CH:.  CH~. CO. C1 ~0 + JZnC:H~ --* 

--~ C2H~O. CO. CH~. CH~. CO. C:H~ 1~ _~ Na ~- Alkohol -~ 

--~ HO.  Ctt~.. CH~. CH~. CHOt t .  C~H~. 

Der letzteren lV[ethode geben wir den Vorzug. 
Die fibersichtliche Bild~ngsweise d~s a-~thylpyrrol idins  im 

Verein mit  den welter anterL a~gefrihrten Eigenschaften (ier Base 
sehen wir als hinreichenden Beweis frir ihre K'onstitution an. 

Das bier benntzte Verfahren zur Darstellung yon a-~thyl-  
oyrroli4im dfirf te  im Prinzip auch zur D a r s t e 11 u n g an~derer 
z y k l i s c h e r  a - A l k y l p o l y m e t h y l e n i m i n e  geeignet 
sein. 

Experimenteller Teil. 
( B e a r b e i t e t  y o n  H e r m a n n  W a c h ~) 

1 , 4 - D i o x y - n - h e x a n  ~1. 

Eine LSsung yon 40 g 7-Keto-n-kaprons~ure~ithylester ~ in 
1200 g absolutem ~thylalkohol ~l~t man auf  120g Natr ium (ill 
mSglichst gro~en Stricken) so rasch fliei~en (Tropftrichter), daI~ 
der Alkohol in starkes Sieden ger~t. Man trachtet, die L5sung 
so rasch, als das mit  Riieksicht auf  die Konde,nsation der Alkohol- 
d~impfe hn Kiihler mSglich ist, in den Rundkolben mit  N,atrium 
zu bringen. Nachdem ~die Gesamtmenge der LSsung eingeilosseu 
ist, erhitzt man sogleich in einem auf ca. 110 ~ schon vorgew~rm- 
tea 01bad so stark, d'al~ ,die LSsung stets in lebhaftem Sieden er- 
halten bleibt, bis alles Natr ium gelSst ~st. Nach einigem Erkalten 
werden ca. 190 c m  ~ Wasser zugesetzt lln4 mit Wasser~dampf de- 
stilliert, bis der Alkohol im wesentlichen entfernt  ist ~un4 das 
Destillat trrib riberzugehen beginnt. I)er Rrickstan,d wird mit  
Kaliumkarbonat  ges~ttigt un~ mSglichst vollst~indig ausge~ithert. 
Die atherische LSsung trocknet man mit gegtfihtem I~aliumkarbo- 
nat, ver jagt  den _~ther und destilliert ,den Ri{ckstand ~m Vakuum. 
])as Hexandiol-1, 4 geht bei 123"5--125 o unter 10 ~m fiber. Aus- 
beute 8"4 g ~ ca. 27 % tier Theorie. 

m N a c h  M o 1, Ree .  t r a y .  c h i m .  26, 1907, S. 38~. 
~ M i t b e a r b e i t e t  y o n  E r i c h  R 5 1 z. 
~e D e r  7 - K e t o - n - k a p r o n s l i u r e f i t h y l e s t e r  ( a u f  a n d e r e  W e i s e  d a r g e s t e l l t )  i s t  s e i t  

l a n g e m  b e k a n n t  : M a i r e, B u l l .  soc.  c h i m .  (4) 3, 1908, S. 285. D e r  M e t h y l e s t e r  w u r d e  a u s  
d e n ~ o b e n  a n g e d e u t e t e n W e g e  y o n  C l u t t e r b u c k  u n d  R a p e r ,  B i o c h e m . . $ o u r n .  
19, S. 385; C h e m .  C e n t r .  1925, I [ ,  S. 1516, g e w o n n e n .  
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Dasselbe Hexandiol-1, 4 erhielten wir nach den Angaben yon 
W o h 1 g e m 11 t h 9. DaB diese auf verschiedenen Wegen .dar- 
gestellten Glykole tats~chlich ~d'entisch sind o,der zmnindest das- 
selbe Hexa~diol-1, 4 in fiberwiegender Menge enthalten, geht um 
zweifelhaft daraus hervor, dal] beide G]ykole nach lJberffihrung 
in die Dibromi,~e un~' Umsetzung mit p-Toluolslflfamid (siehe 
~veiter unten) d'asselbe N - p - T o l u o l s u l f o n y l - a - ~ t h y l 9 y r r o l i d i n  lie- 
fern, wie durch Analyse, Schmelzpunkt und Mischschmelzpunkt 
{76"90 korr.) bewiesen wurde. 

1, 4 - D i b r o m - n - h e x a n .  

8"4 g 1, 4-Dioxy-n-hexan werdea im Bombenrohr mit Brom- 
wasserstoff (aus 11"5 c m  ~ Brom u~d 30 cm ~ Tetralin) unter Kiih- 
lung mit Wasser gesfittigt, 19 cm ~ bei 0 ~ ges~ittigter Bromwasser- 
stoff.s~ure hinzugeffigt und nach Einschmelzen 6 Stunden auf 
1000 erhitzt. Der Rohrinhalt  wiTd mit Kther und Wasser auf- 
geno~n~men, erst mit Wasser, dann mit verdfinnter SodalSsung 
und wieder mit  Wasser gewaschen, mit Cblorkalzilml getroeknet 
und naeh Verjagen des ~thers  der t~fic!~stand i,m Vakuum de- 
stilliert. Das :[, 4-Dibrom-n-hexan geht dabei unter l O m m  fast 
vollst~ndig zwischen 94 und' 97 o fiber. Ausbeute 14.4 g ----- 83 % de r 
Theorie. 
0"1200 g Subs tanz  gaben  0"1850 g A g B r .  

Ber.  ftir C~H~2Br~.: Br  65"53%.  
Gef. : 65"61 ~$. 

N - p - T o l u o l s u l f o n y l - a - ~ t h y l p y r r o l i d i n .  

Zu einer auf ,dem WasseTbad am Rfickflnl~kiihler siedenden 
LSsung yon 29"8 g 1, 4-Dibrom-n-hexan (1 Mol) un4 20-9 g p-To- 
luolsnlfamid (1 Mol) in 90 c m  ~ 95%igem Alkohol fiigt man eine 
LSsung yon 13"7 g Kal iumhydroxyd (2 Mol) in 13"7 cm ~ Wa:sse~ 
und 137 cm 3 Alkohol 18 in fiinf gleichen Teilen hinzu, derart, dalt 
ein neuer Anteil immer erst nach Verb~auch des Alkalis zu- 
gesetzt wir,d. Nach ca. 13stfindigem Kochen ist alles Alkali ver- 
braucht. Der Alkohol wird aus dem Wasserbad mSglichst voll- 
st~ind:ig abdestilliert, tier Riickstand mit warmem W.asser u_rid 
Benzol aufgenommen nnc[ die BenzollSsung einige Male mit 
warmem Wasser gewaschen. Das Benzol wird abdestilliert lm.d 
der Rfickstan, d in siedendem Wasserbad im Vakuum tier Wasser- 
strahlpumpe getrocknet. Nach Erkalten kristallisiert der Riick- 
stand leicht beim Reiben mit dem Glasstab. Man erh~ilt einen 
dichten Kristallbrei, der a~s Alkohol unter Eiskiihlung um- 
kristallisiert wird. Die Ausbeute an reinem N-p-ToluoJsulfonyl- 
a-~thylpyrrolidin betr~gt ca. 36% tier Theorie. Der Schmelz- 
punkt des KSrpers liegt bei 76"9 o (korr.). Merkwfirdigerweise 

t8 Diese LSsung  is t  n ich t  ganz  homogen,  dahe r  wird vor j edem Zusatz  gu t  
durchgesch i i t t e l t  und  schlietl l ich tier Res t  mi t  wenigen  K u b i k z e n t i m e t e r u  W a s s e r  
und  Alkohol  nachgespi i l t .  
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l i eg t  der  S c h m e l z p u a k t  des N-p-To luo l su l fony l -hexamethy len-  
i mins -~ ~ast bei derselben Tempera tu r .  D e r  Misehschmelzpunkt  
der  beiden P r ~ p a r a t e  zeigt  aber  eine Depression yon  ca. 25 ~ 

0"1310 g Substanz gaben 0"2971 g C02~ 0"0936 g H.~0. 
0"2936 g ,, 13"92 em 8 N (18 ~ 758 ram) 
0"1416 g . . . . .  0" 1353 g BaS04. 

Ber. ftir Ca~H~90~NS: C 61"60, H 7"56, N 5"53, S 12"66%. 
Gel.: C 61"85, tt 8"00, N 5"46,' S 13"13%. 

M o l e k u l a r g e w i c h t s b e s t i m m u n g  nach  Ras t :  

0"0045 g Substanz in 0"0719 g Kampfer gaben eine Depression yon 9"8 ~ 
(~Iittel aus vier Bestimmungen). 

M o l e k u l a r g e w i c h t :  

Ber. : 253. 
Gel. : 255. 

l ~ e i n d a r s t e l l u n g  d e s  f r e i e n  a - i ~ t h y l p y r r o -  
l i d i n s .  

14 g re ines  N-p-Toluotsulfoaayl-a-athylpyrroli4in w erd en  m i t  
42cm ~ konzen t r i e r t e r  Salzs~ure (d 1"19) 8 S tunden  auf  1600 im 
Bombenroh r  erhi tzt .  3/Jan n i m m t  den Rohr in lml t  mi t  Wa.sser auf,  
verse~zt un te r  Wasserki ih]ung mi t  fib erschiissiger Ka l i l auge  und  
des t i l l ier t  mi t  Wasse rdampf .  Das s tark  alkal isch reag ie rende  
Dest i l la t  wi rd  saint d em f ibergehenden Toluol in e twas m eh r  als 
der berechne ten  Menge  Salzs~iure aufgefangen .  Sobald die fiber- 
gehenden Trop fen  n ieht  mehr  alkMisch reagieren,  ,unterbricht  
m a n  die Dest i l lat ion a n d  ,dampft die au fgesammel te  L6sung  au f  
dem W a s  serbad ein, bis der  Rfickstand nu r  noch schwach nach  
Salzs~ure riecht.  Der  dunke]  ge fa rb te  E indampfr f i cks tand  (fast 
r e ines  a -Athy lpy r ro l id in -hydvoch lo r id )  e r s t a r r t  sogleich nach  
einigem E r k a l t e n  in schSnen Kris ta l len ,  ist aber  sehr hyg~'o- 
skopisch. 

Die aus dem Hydroeh lo r i d  mi t  50%iger Ka l i l auge  f r e i -  
gemachte  Base  wird  mi t  fes tem K M i u m h y d r o x y d  u~d metalt i-  
schem ~ a t r i u m  sorgf~iltig ge t rocknet .  (Die mi t  K a l i u m h y d r o x y d  
ge t rockne te  Base  g ibt  mi t  Na t r i um nur  eine min imale  W asser- 
s toffentwieklung,  die nach  wenigen  Minu ten  ganz  aufhSrt . )  Bei  
der  n u n  (nach vors ich t igem Dekant ie ren)  fo,lg-enden Desti l lat ion 
geh t  das a - ~ t h y l p y r r o l i d i n  sehr  k o n s t a n t  b ei 122"4 ~ (korr.) ~ n t e r  
744 mm fiber. Ausbeute  an  re ine r  Base  2"5 g. 

Das a-Xthy]pyrro l i !d in  ist  eine farblose,  ]eicht  bewegl iche ,  
all der  L u f t  schwach  r a u c h e n d e  Flf iss igkei t  y o n  s t a rk em  pipe- 
r idin~ihnlichem Gel"uch. B e i m  Abkfihlen  auf  - -500 e r s t a r r t  es 
n i ch t  (iIn V e r l a u f  yon  ca. 45 Minuten) .  Ff i r  das s p e z i f i s e h e 
G e w i c h t  f a nde n  wi r  d': --~ 0"844, fiir den Brechungsexponen ten  
n~D 1"4442. Daraus  ergibt  sich nach  der  L o r e n t z - L o r e n z- 

14 M o n a t s h .  Chem.  50, 1928, S. 401, bzw. Si tzb .  Ak.  W i s s .  W i e n  ( I I  b) 137,1928, S. 877. 
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sehen Formel fiir die M o 1 e k u 1 a r r e f r a k t i o n MR = 31"21 ~. 
Berechnet man die Molekularrefraktion aus den Wer ten  ftir 
C 2.418, H 1-100, N (in sekund, aliphat. Aminen) 2.499 16, so folgt 
MR = 31-31. 

Die freie Base ist ia Wasser sehr ]eicht 15slich. Sie reagiert  
( innerhalb kurzer  Zeit) we@er in saurer  noch in alka]ischer 
LSsung mit Kal iumpermanganat  , ihr  Hydrochlori& entf~rbt  
nicht Bromwasser.  

Das a - J ~ t h y l p y r r o l i ~ i n - h y d r o c h l o r i d  erh~lt 
man rein durch Eindampfen der mit Salzs~ure nentralisierten 
(oder schwach anges~iuerten) w~sserigen LSsung tier Base auf 
dem Wasserbad. Es erstarr t  beim Erkal ten kristallinisch, schmilzt 
nnter 100 o und ist, wie oben bereits erw~hnt, sehr hygroskopisch. 

0"126J g Substanz gaben 0"1348 g AGO1. 
Ber. fiir C6H~NCI: C1 26"15%. 
GeI.: C1 26"44 %. 

Das aus dem Hydrochlorid dargestellte P 1 a t i n s a 1 z 
(orangegelbe Kristalle) 15st sich in kaltem Wasser  ziemlieh, in 
heifiem sehr leieht, in kaltem Alkohol sehwer, in hei~em leicht. 
Sein Zersetzungspunkt lieg~ bei 190--191 ~ bei langsamem Erhitzen. 
Zur Analyse wurde das aus Wasser umkristallisierte Salz fiber 
Sehwefels~nre im Vakuum getrocknet. 

0"1293 g Substanz gaben 0"0411 g Pt. 
Ber. far C~H2sN~CI6Pt: P t  32"09%. 
Gef. : Pt  31"79 %. 

Da,s G o 1 d s a 1 z erh~it man dureh Vermisehen der konzen- 
tr ier ten LSsnngen yon Hydroehlorid und Goldehlorid. Beim Um- 
kristall isieren ans heil~em Wasser seheidet es sieh 51ig ab, er- 
s tarr t  aber beim Erkalten kristalliniseh. Es sehmilzt scharf bei 
96"20 (korr.), aueh bei 5fters wiedm'holtem Erstarrenlassen nnd 
Schmelzen. 

0"1360 g Substanz gaben 0~0609 g Au. 
]3er. for C6H~NCI4Au: Au 44"90%. 
GeL : Au 44" 78 ?/o. 

Das P i k r a t wird bei~a Vermischen de r ~itherischen LSsnn- 
gen yon Pikrins~ure. und yon freiem a-~thylpyrro l id in  als gelber 
kristallinischer Niederschlag erhatten. Es lSst sich ziemlich leicht 
in Wasser, sehr leicht in Alkohol und kann aus Benzol gut um- 
krisiallisiert werden. Schmelzpunkt 850 (korr.). 

0'0864 g Substanz (aus Wasser) gaben 0"1388g CO._,, 0"0457g H20 
0"1805 g ,, gaben 0"0812 g It20. 

Ber. fiir C12H1607N4: C 43"88, H 4"92%. 
GeL: C 43"81, H 5"92, 5"03%. 

15 Ffir das I - I e x a m e t h y l e n i m i n  ergibt sich mlt Hilfe der fiir das spe- 
zifisehe Gewieht und den Brechungsexponenten ermittelten Werte (Monatsh. Chem. 
48, 1927, S. 732, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (II b) 136, 1927, S. 732) MR = 31"22. 

t6 R o t h und E i s e n l o h r, Refraktometrisches Itilfsbueh, Leipzig 1911. 



4 ~ 6  A. M i i l l e r  und  H. W a e h s  

a -  X t h y 1 p y r r o  1 i d i i n  - p h e n y l t  h i o h a r n s t o f  f 
entsteht beim Vermischen der alkoholischen LSsungen der freien 
Base nnd PhenylsenfS1. Er  ist auch im kalten Alkohol ziemlich 
]eicht 15slich. Ans A]kohol farblose N adeln yore Schmelzpunkt 
890 (korr.) 

0-1492 g Substanz gaben 0"3645 g C02, 0"1059 g H~0. 
Ber. ffir C13HIsN, S: C 66"60, H 7"74~o. 
Gel.: C 66"63, H 7"94%. 

Das N , N - D i m e t h y l -  a -  ~ i t h y l p y r r o l i d i n i u m -  
j o d i d bil,det sich beim Behandeln der freien Base mit iiber- 
schtissigem $odmethyl  u~cI Kalilauge in methylalkoholischer 
LSsung. Nach Abdesti l l ieren des Methylalkohols,  EiY~dampfen 
und Zusatz yon konzentr ier ter  Kalilauge scheidet sich das Jod- 
methyla t  51ig ab. Durch LSsen in Alkohol und F~illen mit Xther  
wiled es wieder 51ig abgeschieden, kann aber leicht aus absolutem 
Alkohol kristallisiert  erhalten werden. Es 15st sich sehr leicht in 
Wasser und auch in absolutem Alkohol bei Zimmertempera tur  
und ist hygroskopisch. Seine Reinigung wird durch diese Um- 
st~inde erschwert.  Es  sehmilzt in zugeschnmlzener Kapi i lare  un- 
scharf bei ca. 220 ~ 

0.1234 g Substanz gaben 0"1132 g AgJ. 
Ber. ftir Cstt~sNJ: J 49"76%. 
Gel.: J 49"59%. 


