Uber die Wolftsche Umlagerung
von 1-Diazo-3-brom-m-phthalimido-alkanonen-(2)*

Von

J. Michalsky, M. Holik und A. Podpérova

Aus dem Institut fiir Organische Chemie der Masaryk-Universitdt in Brinn
( Eingegangen am 17. September 1959)

Die in der klassischen Form mittels Silberoxyd durchgefiihrte
Wolffsche Umlagerung der drei homologen 1-Diazo-3-brom-w-
phthalimidoalkanone-(2) fiihrt zu den o,3-ungesédttigten o-Phthal-
imido-alkencarbonséureestern. Die y-Phthalimido-crotonsgure
und die 5-Phthalimido-penten-(2)-sdure sowie ihre Methylester
lagern an die Doppelbindung glatt Diazomethan an, unter Bil-
dung der entsprechenden Pyrazolinderivate.

In der vorangehenden Mitteilung?® konnten wir zeigen, daBl weder bei
der Anwendung der klassischen Wolffschen Umlagerung, noch ihrer Wilds-
Meaderschen Abart? das 1-Diazo-3-brom-4-phthalimido-butanon-(2) (I)
den gewtinschten B-Brom-vy-phthalimido-buttersdureester liefert, sondern
daB iiber den letztgenannten, voriibergehend entstehenden Ester hinaus
die Reaktion unter Bromwasserstoffabspaltung zum +y-Phthalimido-croton-
siureester (IT) weiterlduft. Einen dhnlichen Ablauf der Wilds- Meaderschen?
bzw. Hornerschen® Variationen des 4rndi- Eistertschen Saureaufbauver-
fahrens konnten auch Roedig und Lunk? verzeichnen, die aus dem Diazo-
methylpentachlordthylketon ebenfalls nur die Tetrachlorcrotonsiure
bzw. ihre Ester, jedoch keine Spur von Pentachlorbuttersiure isoliert
haben. Demgegeniiber berichten Brown und Musgrave® iber die Wolffsche
Umlagerung des Diazo-trichloracetons, in deren Verlauf keine Halogen-
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wasserstoffabspaltung beobachtet wurde. Bei der Wolffschen Umlagerung
des 1-Diazo-3-brom-4-phthalimido-butanons-(2) in der Wilds- Meaderschen
Modifikation hat der wihrend des Umsatzes freigewordene Bromwasser-
stoff sogar das bis dahin unumgesetzte Diazoketon angegriffen, so daf
wir neben dem -Phthalimido-crotonsiureester auch das 1,3-Dibrom-4-
phthalimido-butanon-(2) fassen konnten!. Auf dhnliche Weise wie das
1-Diazo-3-brom-4-phthalimido-butanon-(2) (I) konnten nun auch die dazu
homologen 1-Diazo-3-brom-5-phthalimido-pentanon-(2) (ITT) und 1-Diazo-
3-brom-6-phthalimido-hexanon-(2) (V) der Wolffschen Umlagerung unter-
zogen und zu dem 5-Phthalimido-penten-(2) (IV) bzw. 6-Phthalimido-
hexen-(2)-sduremethylester (VI) umgewandelt werden. Katalytische Hy-
drierung dieser o,f-ungesittigten Ester fithrte zu den Phthalimido-alkan-
carbonsiureestern, die saure Hydrolyse zu der einheitlichen 5-Phthal-
imido-penten-(2)- und 6-Phthalimido-hexen-(2)-séure.
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Durch Hydrolyse des vy-Phthalimido-crotonsiuremethylesters mit
37proz. HOl wurden Préparate vom Schmp. 164—165° gewonnen. Nach
dem Umlosen aus Eisessig schmolz die freie Siure — ebenso wie die durch
Verseifung desselben Esters mittels verd. Schwefelsiure dargestellte Sub-
stanz — bei 194—196°. Die den niedrigeren Schmelzpunkt aufweisenden
Produkte der Hydrolyse zeigten zum Unterschied von den hoherschmelzen-
den bei der Nachpriifung stets etwas niedrigere Verbrennungswerte und
erwiesen sich zuletzt als aus der y-Phthalimido-crotonséure und B-Chlor-
v-phthalimido-buttersdure bestehende Stoffgemische. Es gelang uns auf
verhdltnismiBig einfache Weise, die fiir andere Zwecke bestimmte 3-Chlor-
v-phthalimido-buttersiure® aus dem Gemisch abzutrennen.

Wurde das Stoffgemisch mit Diazomethan behandelt, so kam es unter
Esterifizierung der freien Carboxylgruppe gleichzeitig zur Anlagerung
von Diazomethan an die Doppelbindung des v-Phthalimido-erotonsiure-
methylesters. Der gebildete 4-Phthalimidomethyl-A2-pyrazolin-carbon-
siure-(5)-methylester (VII), schied sich infolge seiner geringen Léslichkeit
in Ather praktisch vollkommen aus. Aus den eingeengten #therischen
Mutterlaugen wurde weiter eine in schén entwickelten Prismen kristalli-
sierende Substanz vom Schmp. 93—94° isoliert, die als B-Chlor-y-phthal-
imido-buttersduremethylester identifiziert werden konnte. Durch Um-
wandlung dieses Esters in den vy-Phthalimido-crotonsiduremethylester, die
mit der leichten Abspaltbarkeit des Chlorwasserstoffs verbunden war,
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wurde die B3-Stellung des Chloratoms in dem {-Chlor-y-phthalimido-
buttersauremethylester gesichert. Den oben erwidhnten 4-Phthalimido-
methyl-A2-pyrazolin-carbonsdure-(5)-methylester (VII) konnten wir auch
aus dem +vy-Phthalimido-crotonsduremethylester (I} durch Diazomethan-
anlagerung an die Doppelbindung gewinnen.

Wie die meisten Pyrazoline, fallt auch der 4-Phthalimidomethyl-A2.
pyrazolin-carbonsdure-(5)-methylester (VII) bei den Temperaturen, die
oberhalb des Schmelzpunktes liegen (170—200°), einer interessanten Zer-
setzung anheim. Allem Anschein nach geht diese mit Stickstoffentwick-
lung verbundene Spaltung, wie aus den vorldufigen Versuchen geschlossen
werden kann, in zwei Richtungen vor sich, und zwar iiber den Phthal-
imidomethyl-cyclopropan-carbonsauremethylester (VIII) zum Methylen-
cyclopropan-carbonsiuremethylester (IX) und Phthalimid einerseits und
zum B-Methyl-y-phthalimido-crotonsiuremethylester (X) andererseits.
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Uber die experimentellen Einzelheiten des erwihnten Spaltungspro-
zesses soll spiter ausfihrlicher berichtet werden. In diesem Zusammen-
hang ist erwdhnungswert, daBl der Methylen-cyclopropan-carbonsiure-
dthylester erst vor kurzem von Carbon, Martin und Sweit® auf anderem
Wege dargestellt und zum synthetischen Aufbau des Hypoglycins A (XT)
herangezogen wurde.

CHg‘r\*‘/“—CHZ—CH—COOH

NH,
X1

6 J. 4. Carbon, W. B. Martin und L. B. Swett, J. Amer. Chem. Soc. 80,
1002 (1958).
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Die von uns beobachtete Spaltungsweise der Phthalimidomethyl-
gruppierung in dem durch thermische Zersetzung des 4-Phthalimido-
methyl-A2-pyrazolin-carbonsdure-(5)-methylesters (VII) zweifellos vor-
iibergehend auftretenden Phthalimidomethyl-cyclopropan-carbonséure-
methylester (VIII) konnte weiter gleichfalls von Bedeutung sein, und
zwar im Hinblick auf die vom Blomquist” geplante Synthese der vom
theoretischen Standpunkt aus sehr interessanten Di- bzw. Tri-methylen-
cyclopropane. Blomguist und Longone” haben zu diesem Zweck bereits
einige Tosyloxymethyl- und quartire Trimethylammoniummethyl-cyclo-
propane synthetisiert, die weiterhin zu Methylen-cyclopropanen gespalten
werden sollen.

Eine ausgepriigte Tendenz der Doppelbindung, Diazomethan anzu-
lagern, zeigt auch die 5-Phthalimido-penten-(2)-sdure, aus der auf diese
Weise der 4-(B-Phthalimidodthyl)-A2.pyrazolin-carbonsiure-(5)-methyl-
ester (XII) glatt entsteht.
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Wahrscheinlich infolge der weit abgeschwichten Reaktivitit der
Doppelbindung in der 6-Phthalimido-hexen-(2)-sdure, die sich schon im
langsameren Ablauf der Wasserstoffanlagerung bei der katalytischen Hy-
drierung deutlich macht, gelang es uns bis jetzt nicht, durch Einwirkung
des Diazomethans das entsprechende Pyrazolinderivat zu gewinnen.

Diese Arbeit wird in verschiedenen Richtungen weitergefiihrt.

Experimenteller Teil

y-Phthalimido-crotonsdure: 8 g +y-Phthalimido-crotonsduremethylester?
(Schmp. 103—104°) wurden mit einem Gemisch aus 50 ml 37proz. HCl und
50 ml Essigsdure 2 Stdn. lang auf dem siedenden Wasserbad hydrolysiert.
Die Lésung wurde dann unter vermindertem Druck abgedampft und der
kristalline Rickstand aus heifflem Wasser umgeldst. Die isolierten Kristalle
zeigten nach dreimaligem Umbkristallisieren aus Wasser den gleichen Schmelz-
punkt 164—165° Ausb. 7g (92,89 d.Th.). Das nach dem Umldésen aus
Eisessig erhaltene Prdparat vom Schmp. 194—196° wurde analysiert.

C15HeNO4 (231,2). Ber. C 62,34, H 3,92, N 6,06.
Gef. C 62,15, H 3,75, N 5,98.

y-Phthalimido-crotonsdure: 100 mg des y-Phthalimido-crotonsiuremethyl-
esters wurden mit verd. HoSO4 in 5 ml Eisessig durch einstiindiges Erhitzen
auf dem siedenden Wasserbad verseift. Die Lésung wurde dann unter ver-
mindertem Druck stark eingeengt, die ausgeschiedenen Kristalle gut mit
Wasser gewaschen und aus heilern Wasser umgelost. Die kristalline Sdure

7" A.T. Blomquist und D. T'. Longone, J. Amer. Chem. Soc. 81, 2012 (1959).



818 J. Michalsky, M. Holik und A. Podpérovd: [Mh. Chem., Bd. 90

zeigte in Ubereinstimmung mit dem oben beschriebenen aus Eisessig ge-
reinigten Priaparat den Schmp. 194—196°. Ausb. quantitativ.

Ci12HyNO, (231,2). Ber. € 62,34, H 3,92, N 6,06.
Gef. C 61,58, H 3,67, N 5,80.

4-Phthalimidomethyl-A2-pyrazolin-carbonsdure- (5 ) -methylester: Das durch
Hydrolyse des y-Phthalimido-crotonséuremethylesters mit HCl gewonnene
Priparat (7g) vom Schmp. 164—165° wurde portionsweise im Laufe von
10 Min. in &dther. Diazomethanlosung (dargestellt aus 20 g Nitroso-methyl-
harnstoff) eingetragen. Nach halbstiindigem Stehen wurde die Losung rasch
filtriert. Gleich danach setzte Kristallabscheidung ein. Nach 24stdg. Stehen
bei Zimmertemp. wurden die Kristalle abgetrennt und an der Luft getrocknet.
Ausb. 3 g, Schmp. 164—166° (Zers. unter Stickstoffentwicklung). Nach dem
Umlésen aus Methanol blieb der Schmp. unveréndert.

014H13N304 (287,3). Ber. C 58,54, H4,56, N 14,64.
Gef. C 58,38, H 4,60, N 14,83.

B-Chlor-y-phthalimido-buttersiuremethylester: a) Nach der Abtrennung des
oben beschriebenen 4-Phthalimidomethyl-A2-pyrazolin - carbonsdure - (5) -
methylesters wurde die zuriickbleibende dther. Ldsung eingeengt. Hs schieden
sich bald 3,9 g einer bei 94—95° schmelzenden Substanz in Form von schén
entwickelten Prismen ab. Nach Umkristallisieren aus Methanol blieb der
Schmp. unverandert.

CisH2CINOs (281,7). Ber. C 55,43, H 4,29, N 4,97, Cl 12,59,
CGef. C 55,83, H 4,92, N 5,00, Cl 12,84.

b) 200 mg B-Chlor-y-phthalimido-buttersure (Schmp. 169—170°) wurden
in iiberschiissige dther. Diazomethanlésung eingetragen. Nach 12stdg. Stehen
wurde die Lésung filtriert und eingeengt. Es schieden sich farblose Prismen
aus, die, aus Methanol umkristallisiert, bei 94—95° schmolzen.

C1sH;12CINO4 (281,7). Ber. C 55,43, H 4,29, N 4,97, C112,59.
Gef. C 55,57, H 4,66, N 4,90, Cl 12,80.

~v-Phihalimido-crotonsiuremethiylester aus  3-Chlor-y-phthalimido-butter-
siduremethylester: 200 mg B-Chlor-y-phthalimido-buttersduremethylester, ge-
16st in 50 ml Methanol, wurden 6 Stdn. lang mit iiberschussigem, frisch ge-
falltem Age0 auf siedendern Wasserbad erhitzt. Kurz nach dem Reaktions-
eintritt kam es zur milchigen Tritbung der methanol. Schicht. Nach dem
Reaktionsablauf wurde das Gemisch kurz mit Aktivkohle behandelt und auf
2 ml eingeengt. Nach dem Abkiihlen schieden sich perlmutterglinzends
Blattchen ab, die, nochmals aus Methanol umgeldst, tbereinstimmend mit
einem auf anderem Wege dargestellten Praparat?® bei 103—104° schmolzen.

C13H11NO4 (245,2). Ber. C 63,68, H 4,52, N 5,71.
Gef. C 63,53, H 4,38, N 5,68.

4 - Phthalimidomethyl - A2 - pyrazolin - carbonsdure - (5 ) - methylester: 400 mg
v-Phthalimido-crotonsduremethylester wurden unter raschem Auflésen in die
iiberschiissige &ther. Diazomethanlésung auf einmal eingetragen. Nach
20stdg. Stehen wurden die Kristalle abgetrennt (360 mng). Nach Einengen
der Mutterlaugen wurden weitere 25 mg des Pyrazolins derselben Reinheit
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gewonnen. Gesamtausbeute 82,3% d. Th. Zur Analyse wurde das Prdparat
aus- Methanol umgelost. Schmp. 164—166° (Zers. unter No-Entwicklung).

C14H13N304 (287,3). Ber. C 58,54, H 4,56, N 14,63.
Gof. C 59,24, H 4,81, N 14,46.

B - Chlor -~ - phihalimido - buttersdure: 500 mg des B-Chlor-y-phthalimido-
buttersduremethylesters wurden mit einem Gemisch von 37proz. HCI und
Hisessig (1:1) 1,5 Stdn. lang hydrolysiert. Die Losung wurde dann zur
Trockne abgedampft und der kristalline Riickstand aus heiBem Wasser unter
Zusatz von Aktivkohle umgeldst. Schmp. 169—170°.

C12H1gCINO4 (267,7). Ber. C 53,82, H 3,76, N 5,23.
Gef. C 54,02, H 4,32, N 5,51.

1-Digzo-3-brom-a-phthalimido-pentanon-(2 ) : Die Losung von 4,5 g o-Brom-
y-phthalimido-buttersdure in 50 ml Thionylchlorid wurde 2 Stdn. zum Sieden
erhitzt. Das tiberschiissige Thionylchlorid wurde dann im Vak. entfernt, der
zuriickbleibende Riickstand in Benzol aufgenommen und tropfenweise zur
auf — 15° abgekiihlten dther. Diazomethanldsung (aus 10 g Nitroso-methyl-
harnstoff ) zugegeben. Nach 12 Stdn. bei — 10° wurden die gelblichen Nadeln
des Diazoketons gesammelt und aus Methanol umkristallisiert. Ausb. 2,5 g
(51,69 d. Th.), Schmp. 120°. .

ClngoBI‘Ngog (336,2). Ber. N 12,50. Gef, N 12,21.

1,3-Dibrom-§-phthalimido-pentanon-(2): 500 mg 1-Diazo-3-brom-5-phthal-
imidopentanon-(2) wurden in 10 ml Eisessig suspendiert und zu der Suspen-
sion 40proz. HBr solange zugetropft, bis die Stickstoffentwickiung nachlief.
Nach halbstdg. Stehen wurde die Lésung mit 100 ml Wasser verdinnt, die
ausgeschiedenen Kristalle gesammelt und aus Methanol umkristallisiert.
Ausb. 450 mg (77,69, d. Th.), Schmp. 96—97°.

Ci13H11BreNO;g (389,1). Ber. C 41,63, H 2,95, N 3,60.
Gef. C 42,33, H 3,03, N 3,65.

1-Chlor-3-brom-5-phthalimido-pentanon-(2): Dieses Chlorketon wurde in
ghnlicher Weise wie das vorher beschriebene Dibromketon dargestellt. Aus
200 mg 1-Diazo-3-brom-5-phthalimido-pentanon-(2) wurden durch Umsatz
mit 37proz. HC! in Eisessig 180 mg (87,89, d. Th.) des Chlorbromketons ge-
wonnen, das nach dem Umldsen aus Methanol lange farblose Nadeln vom
Schmp. 95,5° bildete.

C13H11CIBrNO; (344,6). Ber. C 45,31, H 3,14, N 4,07.
Gef. C 45,64, T 3,28, N 4,15.

&-Phthalimido-penten- (2 )-sauremethylester: Zu der auf 60° erhitzten Lo-
sung von 8 g 1-Diazo-3-brom-5-phthalimido-pentanon-(2) in 150 ml frisch
destill. Methanol wurde im Laufe einer Stde. eine methanol. Suspension von
frisch gefélltem Ago0O (dargestelit aus 8 g AgNOs3) zugefugt. Nachdem die
anféngliche stiirmische Resktion abgeklungen war, wurde das Reaktions-
gemisch noch weitere 10 Stdn. im Sieden gehalten, mit Aktivkohle behandelt
und filtriert. Aus der eingeengten Losung schieden sich Blédttchen des Esters
ab, die, aus Methanol umgeldst, bei 93-—94° schmolzen; Ausb. 4,8 g (77,89,
d. Th.).

C1aH13NOy4 (259,3). Ber. C 64,85, H 5,05, N 5,40.
Gef. C 65,18, H 5,36, N 5,23.

Monatshefte fiir Chemie, Bd. 90/6 53
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&~ Phthalimido - penten - (2) - sdure: 2,8 ¢ 5-Phthalimido-penten-(2)-sdure-
methylester wurden mit einem Gemisch von 1 ml 37proz. HCI und 20 ml Eis-
essig eine Stunde lang auf dem siedenden Wasserbad hydrolysiert. Die Losung
wurde dann im Vak. abgedampft und der kristalline Riickstand aus heiBlem
Wasser umgeldst. Die Sdure bildet kurze Sidulen vom Schmp. 202—203° (in
der zugeschmolzenen Kapillare). Ausb. 2,56 g (94,49 d. Th.).

C13H11NO4 (245,2). Ber. C 63,68, H 4,52, N 5,71.
Gef. C 63,87, H 4,90, N 5,69.

3- Phthalimido-valeriansduremethylester: a) Durch katalytische Hydrierung
von 5-Phthalimido-penten-(2)-sduremethylester: 100 mg des Esters in 10 ml
Athanol wurden in der Anwesenheit von 50 mg 5proz. Pd/BaSO-Katalysators
bei 22° und 730 mm Druck hydriert. Nach der Aufnahme der berechneten
Wasserstoffmenge (20 Min.) kam die Hydrierung zum Stillstand. Die Lésung
wurde nach der Abtrennung des Katalysators abgedampft, der olige Riick-
stand in Methanol aufgenommen und die Lésung stark eingeengt. Nach
einigem Stehen schied sich der Ester kristallin ab. Schmp. 42—43°.

C14H15NO4 (261,3). Ber. C 64,35, H 5,78, N 5,36.
Gef. C 64,73, H 5,47, N 5,19.

b) Durch Wolffsche Umlagerung von 1-Diazo-5-phthalimido-pentanon-(2)8:
Zu der auf 60° erhitzten Losung von 10 g 1-Diazo-5-phthalimido-pentanon-(2)?
in 150 ml Methanol wurde portionsweise eine methanol. Suspension von Ags:0
(aus 4 g AgNOj; dargestellt) zugegeben. Nachdem die stiirmische Anfangs-
reaktion abgeklungen war, wurde die Temp. auf 80° erhéht und das Reaktions-
gemisch bei dieser Temp. 5 Stdn. lang gehalten, dann mit Aktivkohle be-
handelt, filtriert und das Methanol unter vermindertem Druck verjagt. Der
élige Riickstand wurde in Ather aufgenommen, die Lésung erneut mit Aktiv-
kohle behandelt und der Ather abdestilliert. 9 g (899% d. Th.) des viskosen
Oles kristallisierten nach einigen Tagen durch. Aus Methanol umgeldst, bildet
der Ester Blattchen vom Schmp. 42—43°.

C14H15NO4 (261,3). Ber. C 64,35, H 5,78, N 5,36.
Gef. C 64,58, H 5,63, N 5,28.

4-(B-Phthalimidodthyl }-A2-pyrazolin-carbonsdure- (5 )-methylester: In uber-
schiissige Diazomethanlosung wurden auf einmal 200 mg 5-Phthalimido-
penten-(2)-sdure eingetragen. Nach 12stdg. Stehen bei Zimmertemp. wurde
die Losung filtriert und eingeengt. Es kristallisierten 190 mg (77,39, d. Th.)
des Pyrazolins aus. Nach dem Umlésen aus Methanol bildet es Blittchen
vom Schmp. 118—121° (Zers. unter Stickstoffentwicklung).

Cl5H15N304 (301,3). Ber. C 59,79, H 5,02, N 13,95.
Gef. € 59,79, H 5,19, N 14,00.

1-Diazo-3-brom-~6-phthalimido-hexanon- (2 ): Dieses Diazoketon wurde in
ghnlicher Weise wie sein niedrigeres Homologes aus dem «-Brom-3-phthal-
imido-valeriansdurechlorid und Diazomethan dargestellt. Aus 20g der
o.-Brom-3-phthalimido-valerianséiure wurden 17,7 g des rohen Diazoketons
dargsstellt (82,49, d. Th.), das, aus Methanol umkristallisiert, bei 103—104°
schmolz.
C14H15BrN3O3 (350,2). Ber. N 12,00. Gef. N 12,22,

8 L. Macholén und L. Skursky, Chem. Listy 49, 1385 (1955).
9 J. Michalsky, J. Borkovec und .J. Haddéek, Chem. Listy 49, 1379 (1955).
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1,3-Dibrom-6-phthalimido-hexanon-(2): Dargestellt analog dem vorher-
beschriebenen 1,3-Dibrom-5-phthalimido-pentanon-(2). Ausb. 93,4%, d. Th.,
Schmp. 99—102° (Methanol).

C14H13BraNO3g (403,1). Ber. C 41,72, H 3,25, N 3,48.
Gef. C 42,04, H 3,55, N 3,41.

1-Chlor-3-brom-6-phthalimido-hexanon-(2): Dargestellt aus 1-Diazo-3-
brom-6-phthalimido-hexanon-(2) wie das oben beschriebene 1-Chlor-3-brom-
5-phthalimido-pentanon-(2). Ausb. 68,39 d.Th., Schmp. 111—112° (Me-
thanol).
C12H;3CIBrNO3s (358,6). Ber. C 46,89, H 3,65, N 3,91.
Gef. C 47,53, H 4,49, N 4,09.

6-Phthalimido-hexen-( 2 )-siuremethylester: Der auf 60° erhitzten Losung
von 10g 1-Diazo-3-brom-6-phthalimido-hexanon-(2) in 150 ml Methanol
wurde im Laufe von 2 Stdn. die Suspension des frisch aus 8 g AgNOg ge-
fallten Ag20 in Methanol zugetropft. Nach 10stdg. Kochen wurde das Re-
aktionsgemisch mit Aktivkohle behandelt, filtriert und die Ldsung eingeengt.
Der kristallin abgeschiedene Methylester wurde mehrmals aus Methanol um-
gelost. Schmp. 85—88°, Ausb. 4,3 g (55,19% d.Th.).

C15H15NOy4 (273,3). Ber. C 65,92, H 5,53, N 5,10.
Gef. C 65,59, H 5,90, N 5,14.

e-Phthalimido-capronsduremethylester: 50 mg des oben beschriebenen un-
gesittigten Esters wurden in 10 ml Athanol gelést und in Anwesenheit von
25 mg von 5proz. Pd/BaSOy-Katalysator bei 20° und atmosphérischem Druck
{730 mm) hydriert. Binnen 80 Min. wurde die theoretische Wasserstoffmenge
aufgenommen. Die weitere Aufarbeitung erfolgte wie bei dem Hydrierungs-
produkt des 5-Phthalimido-penten-(2)-sduremethylesters. Aus Methanol um-
kristallisiert, bildet der e-Phthalimido-capronsauremethylester Blattchen vom
Schmp. 45—46°.
015H17N04 (275,3). Ber. C 65,44, H 6,22, N 5,15.
Gef. C 65,34, H 5,86, N 5,04.

G- Phthalimido-hexen- (2 }-sdure: 500 mg des 6-Phthalimido-hexen-(2)-séure-
methylesters wurden mit einem Gemisch von 1 ml 37proz. Salzsdure und 10 mi
Essigséiure 1 Stde. hydrolysiert. Nach iiblicher Aufarbeitung wurde die freie
Sdure vom Schimp. 153—155° (Wasser) gewonnen. Ausb. 420 mg (889, d. Th.).

C1aH13NOy4 (259,3). Ber. C 64,86, H 5,05, N 5,40.
Gef. C 64,73, H 4,73, N 5,35.
C 64,73, H 5,69, N 5,48.



