
880. Ososr Jsoobsen: Ueber die Eigenechsffen des 
1, 3, 4 Metfbxylenola. 

(Eingegangen am 29. December.) 

Nach einer kiirzlich gemachten Mittheilung 1) haben S t a e d e l  
und H o l z  daa von mir als eine Fliissigkeit beschriebene 1,  3, 4 Me- 
taxylenol als eine bei 27 - 280 schmelzende Krystallmaese erhalten 
und ausserdem den Siedepunkt desselben bei 216.5" statt bei 21 1.50 
gefunden. 

Das genannte Xylenol wurde ron mir zuerst durch Kalischmelzung 
aus dem eotsprechenden metaxylolsulfonsauren Natrium gewonnen 2). 

Ich habe dasselbe spater auch durch Erhitzen yollig reiner 0-Oxy- 
mesitylensaure mit Salzsaure auf 2000 dargestellt 3). C'mgekehrt habe 
icb die o-Oxymesitylenaaure au8 dem Xylenol gewonnen *), auch die 
durch Oxydation des letzteren in der Kalischmelze entstehenden Phenol- 
sauren ausfiihrlich untersucht s). Dasselbe Xylenol wurde ferner im 
hiesigen Laboratorium dargestellt aus reinem 1, 3, 4 Nitrometaxylol6), 
sowie durch Destillation mit E a l k  aus der besonders leicht rein zu 
gewinnanden m-Xylidinsulfonekure '). 

Bei den genannten Operationen babe ich wiederholt aehr grosse 
Mengen des reinen Xylenols unter Handen gehabt. Dasselbe siedete 
stet8 durchaus scharf und constant bei 21 1.5O. (Quecksilber ganz im 
Dampf. Reines Naphtalin siedete an demselben Thermometer unter 
genau gleichen Bedingungen bei 2180.) Es gelang mir nie, daa 
Xylenol zum Erstarren zu bringen, sondern selbst bei - 200 bildete 
dieseal, ahnlich wie gcwiihnlich das Glycerin, nur eine dickfliissige 
Masse. 

Veranlasst durch die Mittheilung. ron S t a e d e l  und H i j l z  habe 
ich jetzt nochmals das 1, 3, 4 Metaxylenol sowohl aus dem reinen 
entsprechenden Xylidin, wie aus der 1 ,  3, 4 Metaxylolsulfonsaure dar- 
gestellt und seine Eigenschaften zuniichst wieder genau wie friiher 
gefunden. Hr. S t a e d e l  hatte dann aber die Giite, mein Xylenol, von 
welchern ich ihm Proben iibersandte, mit einem Stiickchen eeinee 
krystallinisch erstarrten Praparates in Beriihrung zu bringen. Er 
fand, dass das meinige dadurch ebenfalls schnell und vollstiindig zu 

1) Diese Berichte XVITI, 29.21. 
a) Diese Berichte XI, 24. 
3) Diese Berichte XI, 2052. 
4) Dime Berichte XIV, 44. 
6) Diese Berichte XI, 374. 
6)  Diese Berichte XIII, I55b. 
'3 Diese Berichte XVI, 193 
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einer strahlig krystallinischen, bei 2.5 - llio schmelzenden Masse er- 
starrte und stellte mir so zum Erstarren gebrachtes Xylenol fur clen- 
selben Versuch wieder zur Verfiigung. 

Bevnr ich indess dasselbe benutzte, um die Krystallisatioii grosserer 
klt.ilgen meines lifliissigeii- Sylenols einzuleiten, versuchte ich noch- 
ni~ls ,  das letztere ohne solche Anregung zum Erstarren zu bringen. 
Ich liess dasselbe etwa 40 Stunden lang bei einer in der Nacht auf 
- 8 0  sinkenden Temperatur im Freien stehen und kuhlte es irizwischen 
zweimal gegen 2 Stunden lang a d  - 16 bis - 30O ab ,  wobei die 
Wandungen des Glases wiedcrhnlt mit einwn scharfkantigen Glasstabe 
gerieben wurden. Das Xylenol wurde, wie bei allen meinen friiheren 
Versuchen, wieder sehr dickfliissig, ohne mi erstarren. Als ich niich 
dann aber anschickte, die Ihstarrung durch festes Xylenol einzuleiren, 
fand sich, dass am dritten ‘rage, und zwat  bei einer Kiilte von kaum 
-40, die ganze Menge des Sylennls bereits freiwillig zu riner laiig- 
fasrigen, durehaus festen Krystallmasae erstarrt war. Auch in Ziminer- 
temperatur blieb diese Masse so hart, dass sie bich nur durch Zer- 
brecheri der Flasche von diesrr trennen liess. Sie liess sich zu einem 
feinen , trocknen Pulver zerreiben und ale solches in einem geheiztcw 
Zimnier aufbewahren. Dieses Sylenol schmolz ahne jede weitere 
Reinigung bei 25.0 - 25.2”. (Es wurde f i r  die Schmelzpunktbestim- 
mungen in sehr dunner Scliicht in dunnwandigen Glaskugelchen zum 
Erstarren gebracht.) Durch wiederholtes Pressen d w  gepulrerten 
Xylenols zwischen langsam erwiirmteri poriisen Thnnplatten liess sich 
der Schmelzpunkt nur bis auf 25.8-26.0” erhohen. Auch der bis 
zii allerletzt zwischeii den Thonplatten festgebliebene Theil schnlnlz 
stets volletiindig bei 26O. 8 1 s  hiichste Ternperatur, welche durch ein 
Normalthermometer in einer griissereii Menge des geschmnlzenen und 
durch einen Krystall wieder zum Erstarren gebrachten Xylenols 
wahrend dieser Erstarrung arigezeigt wurde, beabachtete ich 25.40. 

Ich muss darnach den Schrnelzpunkt des Xylenols zu 25 4-260 
angeben. Auch Hr. S t a e d e l  glaubt, wie e r  mir giitigst mittheilte, 
dass der wahre Schmelzpunkt etwaq niedriger als bei 2 i  - 28O lieg , 
wie er bei der Bestimmung iin Riihrchen gefundcn wurde. 

Was  den Siedepunkt betrifft, so hat Hr. S t a e d e l  den Grund 
von der Verschiedenheit unserer Angaben jetzt in einer Unrichtigkeit 
des zuerst von ihm benotztcn Thermometers entdeckt und den 
richtigen Siedepunkt seines Sylenols nunmehr, genau meiner Angabe 
entsprecbend, Lei 21 1.50 gefiindrn. 


