128

Diese unerwartete Verallgemeinerung der Hof-
mann-Loffler-Reaktion erlaubt nun auch die
Uberfithrung primérer Amine in am Stickstoff unsubsti-
tuierte Pyrrolidinbasen.
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Komplexverbindungen des Berylliumdiathyls
mit RbF und CsF
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Nachdem wir zeigen konnten, dafl Beryllium-
didthyl mit Kaliumfluorid die Komplexverbindungen
KF-2Be(CyH;), und KF-Be(CyH;), bildet!, gelang
es uns auch, Komplexverbindungen mit Rubidium- und
Césiumfluorid zu erhalten.

Atherhaltiges Berylliumdiithyl setzt sich bereits bei
Raumtemperatur mit RbF zu RbF-2 Be(C,H;), um,
wobei der Ather quantitativ abgepumpt werden kann.
Die feste Verbindung schmilzt bei 61 —63° und lost
sich in Benzol.

CsF reagiert mit &therhaltigem Be(C,H;), bereits
unterhalb Raumtemperatur zu CsF-2 Be (C,H;),, wel-
ches bei ungefihr 30° schmilzt und gegen Benzol be-
standig ist.

Die Reaktionen kénnen natiirlich auch mit reinem
Be(C,H;), durchgefiihrt werden. Es ist jedoch zweck-
méaliger, das bei der Darstellung von Be(CyHj;), an-
fallende dtherhaltige Produkt zu verwenden.

RbF -2 Be (CyH;) 5 und CsF-2 Be(CyH;), werden von
Luft langsam zersetzt.

Darstellung von RbF-2Be(CyHy)s: 2 ¢
RbF wurden bei —80° unter N, als Schutzgas mit
5 cem Be(C,H;),, welches 15% Didthylither enthielt,
iiberschichtet. Es trat keine Reaktion ein. Nach Er-
wéarmen auf Raumtemperatur setzte die Reaktion unter
leichter Warmeentwicklung ein. Nach 2 Stdn. hatte sich
unter Riithren das RbF gelost und der freigesetzte
Ather wurde abgepumpt, wobei das Reaktionsprodukt
erstarrte. Es wurde gepulvert und 3-mal mit je 5 ccm
Heptan ausgewaschen und dann zur Trockene gesaugt.
Der Schmelzpunkt der schmutzig-weien Substanz lag
bei 61 —63°.
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NOTIZEN

Wir haben folgende Basen hergestellt und als Tosyl-
derivate charakterisiert: Pyrrolidin aus n-Butylamin in
70-proz. Ausbeute und 2-Methylpyrrolidin aus n-Amyl-
amin in 80-proz. Ausbeute. 2-n-Propylpyrrolidin (V)
entsteht sowohl aus 1-Amino-n-heptan iiber VI (50%
Ausbeute) als auch aus 4-Amino-n-heptan iiber VII
(70% Ausbeute).

Bei allen anderen von uns untersuchten Aminen liefy
sich die Bildung von Pyrrolidinbasen ebenfalls nach-
weisen.

Analyse von RbF-2 Be (CyHj;)o:
Ber. BeO 20,7 F 7,97 Rb 35,75.
(238,8) Gef. BeO 20,8 F 7,70 Bb 35,45.

Auf 3¢ RbF-2Be(CyH;), wurden 15ccm Benzol
aufkondensiert. Beim Auftauen bildeten sich zundchst
2 Schichten, welche jedoch bei Raumtemperatur unter
Bildung einer schwach brdunlichen, homogenen Losung
verschwanden.

Darstellung von CsF-2Be(C,Hj),: 1 g
CsF wurde bei —180° mit 3 ccem Be(CyHj;),, welches
15% Ather enthielt, iiberschichtet. Die Reaktion setzte
bereits beim Auftauen des Be(Cy,Hj), ein. Nach 1 Stde.
wurde die Suspension unter Riihren auf 50° erwirmt,
wobei eine klare, braunliche Losung entstand. Nach Ab-
kithlen auf Raumtemperatur wurde der Ather abge-
pumpt. Das olige, braune Reaktionsprodukt wurde nun
10 Stdn. bei 0° geriihrt, wobei es in einen Kristallbrei
iiberging, welcher dann nach Zugabe von 15 ccm, auf
0° abgekiihltes Heptan, bei 0° mit diesem durchgeriihrt
wurde. Nach dem Abdekantieren des Heptans konnten
die Kristalle zur Trockene gesaugt werden. Ihr
Schmelzpunkt lag bei 29 —31°.

Analyse von CsF-2 Be(CyHj;),:
Ber. BeO 17,48 F 6,64 Cs 46,5.
(286,2) Gef. BeO 17,6 F 6,20 Cs 47,0.

Auf 1g der Verbindung CsF-2 Be(CyH;), wurden
10 cem Benzol aufkondensiert. Es traten 2 Schichten
auf, von denen die untere braun gefdarbt war, wiahrend
das tiberstehende Benzol nur schwach braunstichig war.
Die beiden Schichten blieben auch beim Erwdrmen auf
60° bestehen. Nach dem Abdekantieren der Benzol-
schicht wurde von der unteren Schicht das restliche Ben-
zol abgepumpt. Dabei entstand eine zdhfliissige Masse,
welche bei Raumtemperatur nicht mehr fest wurde.
Die Analyse stimmte wieder auf die Verbindung
CsF-2 Be(CyH;), : Ber. BeO 17,48, Gef. BeO 17,3.
Fiir CsF-Be(CyHj;), ergidbe sich BeO zu 11,42 Prozent.
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