
Stiicken identisch mit dem spiiter zu beschreibenden Reductionsproduct 
der reinen Orthonitrophenoxypropionsaure. 

Aus dem ersten Filtrat dieser Substaw,  welches das Natriumsalz 
der p-Amidophenoxypropionsiiure enthalten mueste , schieden sich auf 
Salzsaurezusatz anfangs rothbraune Flocken aus , dann nach Hinzu- 
fiigung von Natriumacetat eine rosafarbige, sandartige Masse. Letztere 
wurde durch Kochen rnit Wasser ond Thierkohle entfarbt und gelost. 
Reim Erkalten des Filtrates fie1 die reine p - A m i d o p h e n o x y p r o -  
p i  o n  s l u r ?  

vorn Schmp. 21Y0 aus. 
NHz. C 6 H 4 . 0 .  CH(CH3). C O O H  

C ~ H I ! N @ ~ .  Ber. C 59.67, H 6.08, N 7.73. 
Gef. )) 59.37, )) G.13, )) 7.62. 

Die nadelfiirmigen Krystalle sind in heissem Wasser schwer, in 
kaltem fast garnicht liislich. Nach den angestellten Beobachtungen 
verlief also die Nitrirung der Phenoxypropionsaure im Sinne des be- 
kannten Substitutionsgesetzes: Hariptrnetige: Para-, geringere Menge: 
Ortho-Verbindung. 

161. C. A. Bischoff: Studien iiber Verkettungen. 
XLIII. a-Phenoxy-Buttereaure, -1sobuttersaure und -1sovalerian- 

saure und deren Ester. 

[Mittheilung BUS Clem chemischen Laborntorium des Polgtechnicums Z I I  Rig3.j 

(Eingegangen am 26. Mkz.)  

u - P h e n  o x y b u t t e r  s a u  r e a t  h J 1 e s t e r , 
Cs HsO . CH (G Hs). CO. OCa Hs, 

wurde von A. L u c h m a n n  *) aus Phenolnatrium und or-Brombutter- 
siiureathylester dargestellt, unter Anwendung Ton t b e r e c h i i s s i g e  m 
P h e n o l  (200 g statt 16 g). Die Darstellung gelingt aber, wie die 
unten gegebeneu Zablen zeigen, auch rnit der  theoretisch berechneten 
Mrnge Natriumphenolat. Der  Ester siedet bei 41 mm von 175-180O. 

C,3Hj1;03. Ber. C 69.23, H 7.69. 
Get 68.83, )) 7.71. 

Die Verseifung kann statt durch alkoholisches Kali (L n c  h m a n  n), 
aucli durch wiissriges bewirkt werden, indem man 40 g Ester, 1:) g 
Kalihydrat und 50 g Wasser kocht, bis Alles klar  gelost ist. Die wie 

~ ~ 

') I>iese Borichte 20, 1421. 



iiblich ieolirte Saure echmilzt bei 82-830 ( L u c h m a n n :  96-990). 
Sie krystallisirt aus Ligroi'n in schanen, achtseitigen, gestreclrten TafeLn. 

CloH1203. Ber. C 66.6i, 11 6.67. 
Gef. )) 66.22, )) 6 . T .  

Ihrr Affinitatsconstante hat Hr. Dr. C e n t n e r e z w  e r  bestimmt. 
I< = 0.0682. 

Sie ist, wie zu erwarten war, etwas kleiner a ls  die der Yhenoxy- 
propionsaure. 

Als 4 g Siiure der  Destillation a n  der Luft nnterworfen wurden, 
war  die yon L u c h m a n n  nngegebene Abepaltung von P h e n o 1  
(Sdp. 183O) nicht bemerkbar. Es wurden aufgefangen: 

220-250O: 0.3 g 258-2600: 0.6 g 
250-258O: l . G  )> Riickstand: 0.2 ') 

?,j80: 1.3 )) Verlust: 0.0 )) 

Der  Siedepunkt lie@ mithin bei 258O. Die sammtlichen Frac- 
tionen erstarrten und schmolzen bei 82O. 

Zuin Vergleicbe niit den in der  varbergehenden Mittheilung ent- 
haltenen Umsetzungen des B r o m p r o  p i  o n  esters wurden folgende Ver- 
suclie angestellt : 

I m  Vacuum bei 120° zu constantem Gewicht getrocknetes Natrium- 
plienolnt (23.2 g) wurde mit 2 MoLGew. Brombuttersaurehtbylester 
(I, 11) und mit 1 Mo1.-Gew. Ester (111, IV) vier Stunden auf  l G O o  
erhitzt. Die  Reaction war  neutral. 

Aus dem titrimetrisch ermittelten Bromnatriumgehalt berechnen 
sich folgende Werthe: 

I. 
TI. 

111. 
1v. 

_ _  
Estergemisch 

berecbnet I gerunden 
~- 

1 
9s 82.6 ' 70.38 
99 82.6 i6.1 
5'2 4'2.G I 42.1 
bti 42.1; 33.0 

140-1500 
1c50-1600 
Riickstmd 

Verlust 

I 
30.8 j 34.62 41.6 
30.9 35.li I 11.6 

41.6 

13.3 , 1.68, 0.96;  - 
0.86, - ' - - 
2.8 ! 1.69 1.58 3.0 
2.lG 8.13 4.2 I 0.44 

Die Rectification der Verkettungsproducte im Vacuuni gab folgeiide 
E'tactionen : 

I 1.  
I IT. 1 111. 1v. I 1 I. I T .  111. IV 



93 3 

u-Phenoxy  i sdbuttersaurei i thyles ter ,  
Cs H5 0. C (CH&. CO . 0 Cz I&. 

Die quantitativ verfolgten Umsetzungen zwischen trocknem 
Phenolnatrium (23.2 g) und n-Bromisobuttersiiureiithylester (I und II 
2 Mol., 111 und I V  1 Mol.) zeigten nach vierstiindigem Erhitzen auf 
1 GOo, wobei neutrale Reaction eiutritt, folgendes Bild: 

Wie man sieht, ist der Unterschied, ob eine oder zwei Mo1.-Clew. 
Bromester zugesetzt wurden, bei den gebrornten Buttersaureestern vie1 
geringer als beim Brompropionsiiureeater. 

Der c( - P h eno  x y is0 b u t t e r s a u r  e L t  11 y I e s  t e r siedet unter 7 rnm 
Druck zwischen 160-165O. 

Ci:,H1603. Ber. C 69.23, H 7.69. 
Gef. )) 68.85, )) 7.58. 

Zur Verseifung wurde der Eeter mit der anderthalbfacben 
Menge dee theoretisch erforderlichen Kalis, geliist in der doppelten 
Menge Waseer, am RGcktlussktihler bis zum Klarwerden gekocht. 
Heim Eindampfen krystallisirte das Kaliumsalz der Siiure in grosaen, 
wass&haltigen, farblosen, rechtwinkligen Prismen aus, die im Exsic- 
cator verwitterten. Die wiissrige Liisung dieses Salzee gab auf Zu- 
satz von verdiinnter Salzsaure eine lockere, schneeweisse , kryatalli- 
nieclie Fiillung. (Ausbeute an Sliure 95 pCt. der Theorie.) Die 
Phenoxyisobuttersaure krystallieirt aus verdiinntem Alkohol in farb- 
losen Nadelaggregaten, bei langaamem Verdunsten in bie zu 1 em 
langen, prbmatischen, theilweise kreuzartig verwachsenen Skulen, 
Schmp. 97.5-98.20, 
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C , O H ~ ~ O ~ .  Ber. C 66.67, H 6.67. 
Gef. )) 66.42, D (i.iS. 

Die D e s t i l l a t i o n  an der Luft ergab folgende Fractionen a u i  

3 g Saure. 
ItiO-180(': 1.9 g 190-2000: 1.6 g 
180-190": 1.0 )) Rickstand: 0.5 D 

Berlust: 0.1 

Die Saure war mithin vollstiindig rersetzt. Bei der Rectificatioii 
dieser Fraction ginger1 a) */3 von 160-1 700 (Sdp. CB. 1650), b) 1/3 von 
170-1 900 iiber. 

Die Analysenreeultate und die Siedeintervalle deuten auf ein Ge- 
iniscli von M e t h a c r y l s a u r e .  C4Hti0p, Sdp. lWO. und P h e n o l ,  
GjI&O, Sdp. 183". 

CJHGO~.  Bw. C 50.0, It 4.44. 

Mittel 63.29, )) 5.41. 
c6 Hs 0. 76.59, 6.38. 

Gef. :I) C 61.98, H Ci.58. 
b' )) C7.10, )) 6.71. 

Zuni Nachweis wurden die Destillate mit in Wasser suspendirtern 
Calciumcarbonat iieutralisirt, die hlasse niit Aether ausgescbiittelt und 
nus der iitheriscben LGSUII~ in der That P h e n o l  isolirt. Die Calciurn- 
snlzlGsung wurde eingedampft und dabei das p o l y m e r e  C a l c i u i n -  
m e t h a c r y l a t  erhdten.  Dieses 169te eich weder in Wasser, nach in 
verdiinnter Salzsiiure, wohl aber  in Ammoniak und Natronlauge, sowie 
in 50-  procentigem Alkohol. Aus letzterer Losung schied concentrirte 
Salzsaure Flocken der polymeren Methacrylsaure ab. Die Destillabiari 
verlief mithin irn Sinne der  Gleicbung: 

C HA CH2 
CsHaO.C.CH3 = C,jHj.OH + C.CH3. 

COOH COOH 

Dasa die Phenoxyisobutterskure sicli iu der Hitze 50 verschieden 
gegeniiber der cr-Phenoxy-PropionsLure und -Normalbuttereaure WI'- 

balt, ist nicht etwa darauf zuriickzufiihrcn, dass sie eine 6-$" aure. 
Cs Hs 0.  CHp . CH (CHa). COOH, 

ist. Deiiu erstens destillirt, wie iu der \-or hergeheirden Abhaudlung 
niitgetheilt wurde, die pc-PhenoxyprapioiisHurr unzersetzt, und zwcitens 
schlieast sich die beschriebene Phenoxyisobuttersaure in ihrer elektro- 
lytischen Leitfahigkeitsconstante K = 0.0434 den beechriebenen rr-Pheri- 
oxysiiuren an. Wir rniissen daher den Zerfall aof die steriech-dyna- 
inische Wirkung der z w e i t r n  M e t h y l g r u p p e  zuriickfiihren. 

Zur N i t r i r n n g  wurden 10 g S h r e  in kleinen Portionen in 
37.8 g untw -5 0 abgekiihltc, rothe, rauchende Sdpetersiiure ringe- 



trngeii. Nach Stunden war  so eiue klare, rothbraune Lijsung eiii- 
standen, die beim Eingiessen in ISiswasser ein rothbraunes, klebrigei 
Or1 lieferte. Durch Ausscbiitteln mit Aether wurde dasselbe roni 
Wasser befreit und mittels Natriumsulfat getrocknet. Beim Ver- 
dunst en des Aethers hinterblieben concentrisch gruppirte Nadeln, die 
abzr durch eine scbwer zu entferneride, klebrige Masse verunreinigt 
waren. Nacbdem die verschiedensten Solventien ebensowenig wie die 
Ueberfiibrung iii das Natriurnsalz und fractionirtes Ansiiuern zur Iso- 
lirung der erwarteten Para-  und Ortho-Nitrophenoxyisobuttersaureu 
pefiihrt hatten, wurde das halbfeste Gemisch der Spnltung nnter- 
worfen, um die beiden Nitrophenole nachzuweiseri. Ein Vorversiicli 
mit 0-Nitrophenoxypropionsiiure hatte ergeben , daes diese Siiure 
eowohl nach dem Eindarnpfen mit coucentrirtem Aetzkali, nls besonders 
nach dern Kochen mit Kalibydrat- und Permangannt-Losung auf Zusatz 
yon Schwefelsiiure das mit Wasserdarnpf ahtreibbare Orthonitropheriol 
Iieferte. 

Ebenso liefertr das Nitrirungsproduct. der Pheno?tyisobuttersiiure 
n x h  der Oxydation mit Permanganat in alkalischer Losung und 
darauf folgendem Ansluern mit Schwefelsaure das durch Wasserdanipf 
ubergetriebene O r t  bonitrophenol. Der  Riickstaod wurde ausgeathert. 
D+r -4etber hintcrliess eioen Riirper, der i n  Beuzol gelost uiid durcfi 
Ligroi'n geftillt hellgelbe, warzenformige Nadelnggregate vom Schmi). 
S5--870 darstellte. Der  Analyse ZII Folge liegt die M o n o n i t r o -  
p h e n ox y i s  o b u t t e r  sii u re vor. 

CloHllOjN. Ber. C 53.33, 11 4.88. 
Gef. >> .53.14, )) 5.08. 

Das Xitrirungsproduct selbst konnte bei schiirfster Winter- 
kiilke durch eiskalten, entwasserten Aether und durch Ligroi'n auf der 
Thonplatte in ein gelbes, trocknes Pulver verwandelt werden, dns 
zwischen 74-7i0 undeutlich schmolz und der Analyse nach eine 
W ononi t roverb indung ist. 

C I O H ~ I  OjX.  Bor. C 53.33, 1-1 4.98. 
Gef. n 53.1G, )) -4.91. 

DSL die P a r a - N i t r n p h e n o s y i s o b u t t e r s l i u r e ,  wie spater mit- 
eetbeilt wird, bei 125O schrnilzt, diirften die soeberi crwiibnten beidrii 
Anthcile hnuptsiichlich aus der Ortho verbindung brstehen. 

Als die rohe Nitrosiiure, in der das Gemiscli yon Ortho- und 
P:rra-Verbindung zu rermuthen war, mit Ziniichloriir u ~ i d  Salzsiiurz 
rcducirt wurde, entstand ein chlorhal t iges  Product. E3 wurde dnher der 
Rest rnit Eisenpulver und Essigsiiiire reducirt. Nachdern die Maese 
rnit Soda iibersiittigt war, wurde abfiltrirt, die Natriumsalzliisnng ein- 
gedampft, rnit Aether nusgezogeli, dann init Essigsiore angesauert 



und wieder ausgeathert. Pa r n a m  i d o  p h e n o  x y i s 0  b u t t e  r s a u r  e 
konnte n i c h  t ieolirt werden. Aus den) eieenhaltigen Niederechlag 
rxtrahirte Aether eine in farblosen Bliittcbeu krystallisirende Substauz, 
die nach dern Urnkrystallisiren aus Aether bei 161.5" ecbmolz und 
der Analyse zu Folge das erwartete 

0 

100-1100 
110--120° 
120--130° 
130-1400 

- 
".,'',C (CH& 

P h e n  d i m e  t h y l m  o r  p h o l  o n , ,/, ,Ico 
NH 

3.25 1.6 1 1.92 2.GG 140-150" 5.56 17.86 ll'i.62 1.07 
2.87 ' 3.05' 3.06 1 2.45 150-1600 1.01 0.95 1 G.48 ' 0.99 
3.99 3.25 1 .92!  3.85 160-170° 1.0 

16.72 3.55 3.56 '20.37 Riiokstand 2.11 2.1 2.46 2.55 
Verlust 

- 1 0.67 I - 
11.32 1 3.49 I 2.04 1 

\v m. 

C'loH~t OsN. Ber. C G7.79, H 6.21. 
Gef. )) G7.34, )) 6.37. 

D e r  Rest der Is  o buttersaure verbindert mithin die Ringschlieseung 
iiicht und scheiot den Eintritt der Nitrogruppe in  die O r t h o s t e l l u ~ l g  
zu begiinstigen, da  weder P a r a  -Nitrophenol bei der Oxydation der 
Nitropheuoxyisobuttereiiure, noch P a r  a- Amidophenoxyisobutterssure 
bei der Reduction der  NitrosPure erhalten wurde. 

a - P h e n o x y i s o v a l e r i t l n s a u r e a t h y l e s t e r ,  
CsHsO. CH [CH (CHS)~] .CO.  OCaHs. 

Qumtitativer Verlauf der Umsetzungen ~ o i i  23.2 g troeknem 
Phenolnatrium mit a-Bromisovuleriausaureathylester (I und I1 2 Mol. j 
111 und I V  1 Mol.), 4 Stunden bei 1600, Reaction neutral. 

- - - . - - - - _ _  - -  
Esbrgemisch I Verkettunps- 

Procente 100~70° product 
setzung beiechnet -6findCn berechnet I - Y O  P .  -' 

I I 

49.27 I 34.10 44.4 
90.6 52.12 80.26 , 44.4 
46.6 44.4 
1G.6 48.i  44.4 

Rectification der Verkettungeproducte: 

1. , 11. 111. 1 11'. 

, 8  1 0 ,  4 
i 

I I I I l l 1  

I b in m m  1 T. 11. 1 111. 
1) i n  mni 

5 , s  10 4 
I 
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Das Analysenpriiparat, ein farbloses Oel von schwachem Geruch, 
entstammt der Hauptfraction vom Sdp. 170-172 O bei 30 mm. 

ClsHrsOs. Ber. C 70.07, H 8.11. 
Gef. n 69.71, 8.37. 

Die Verseifung mit Kalihydrat fiihrte zur Saure, die anfange 6lig 
ausfiel, bald aber erstarrte. Aus Aether und dann aus Ligroin urn- 
krystallisirt, stellt die Substanz farblose, zu Biischeln vereinigte, seiden- 
gliinzende, lange Nadeln dar vom Schmp. 81.5-82.3Q. Sie ist in 
allen organischen Solventien leicht, in kaltem Wasser schwer liislich. 

a- P b e 11 o x  y i s0  v a 1 e r i an8 iiure. 
C1lHlr03. Ber. C 68.04, H 7.21. 

Gef. x 68.36, n 7.55. 
Die von Hrn. Dr. Cen t n e r s z w e r  bestimmte Leitftihiglreit ergab 

K = 0.0466. 
Beim D e s t i l l i r e n  an der Luft ging die Siiure fast unzersetzt 

iiber: Am 3.5 g Same wurden unterhalb 2000 nur wenige Tropfen 
erhalten, in denen die Eisenchloridreaction Spuren von P h e n o l  
nnchwies. 

Es liegt also eine a-Siiure vor. 

200-2500: 1.38 g 
2500: 1.12 Riickstand : 0.18 

250-255' : 0.64 R 

Die nestillate eretarrten und scbmolzen wie die ursprbgliche 
Siiure bei 800, bezm. 81.50. Die Skure destillirt demnach bei 2500. 
Vergleicht man ihre Constitution mit der bei der Destillation voll- 
stfindig zerfallenden Phenoxyisobuttersiinre. 

H CHJ CHs 

CO . OH 
\ o . C . C H . C H ~  11. / -\.o.C.CH~ I. ( ,. / 

CO . OH \ - /  

IIr. \ . o .  C H ~ . C H ~  , 
CO . OH 

\ /  

$0 erkennt man, dass der Zerfall durch die dreifache Verzweigung 
der  letzten Siiure hervorgerufen wid .  Beziffert man diese Kohlen- 
stoff-Sauerstoff-Kette, indem man den Ring mit 1, das Sauerstoffatom 
mit 2 u. 8. w. bezeichnet, so erscheint I = 1 : 4.4: 5: 5 dynamisch 
begiinstigter als 11 = 1 : 4.4.4. Auch 111 = 1 : 4 : 5 zerflillt nicbt. 
,Ganz anders lagen, wie friiher') mitgetheilt wurde, die Verhiiltnisse 
Qei den Anilido-(To1uido)-siiuren: 

a a 

11. - \ . N H . C H a . C . b  
- --\ 

\ / 1. ' . N H . C . b  
do. OH \- . /  CO . OH 

-~ -. 
0 

l)  Dieee Berichte 26, 2330. 
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Die rr-Saureii (I) gaben Lei raschem Erhitzen alle K o l i l e n -  
s a t i r e  nb, die P-SBuren (11) dagegen spalteten h n i l i n  ab. Man 

' I: T I .  

kann also bei diesen Renc- 
tionen nichtdavon sprechrn. 
dass der a n a l o g e  H;tu 
die specifischen ZJntrr- 
schiede zwischen Sauerstoff 
und der Iminogruppe n ~ s -  
glich. 

Zum Schlnss bring' ich 
zweiDiagrammr, welche die 
Ractionscurven enth:tltrn : 
1. bei der Zimsetzung \nu 
Phenolnatriuni rnit 2 Mol. 
Bromfettsaureester, IT. i u i t  

1 Mol. Ester bis zum Ein- 
tritt iieutrder Reaction. 
Die Diagramme bringen 
das schoii in  der rorhrr- 
gehenden Mittheilung Er- 
wahnte deutlich'zum Aus- 
druck, dass besondrrs bpi 
dem Phenoxypropionestrr 
die Ausbeute im erstenFalle 
g r i j s s e r  ist. Die Siede- 
interralle beziehen sicb anf 
das  Vacuum. Vergleicht 
man diese Diagrammr ri i i t  

den fruher fiir die Uni- 
srtzung der rL-Bromfettsiiureester rnit N a t r i u m m a l o ~ i r s t e r ~ ) .  mit 
N a t r i u m n c e t e s s i g e s t e r 2 )  und mit Anilixis) gegebenen, so &tit 
man, dass der die Verkettung erschwerende Z u w n c h s  a n  M e t h y l e n  
in1 Ester (C = Isobuttersiiureester; D = Isovaleriansiiureester) 

1. . _ . _  - . - . _  .-o-. --.  11, .- .-.-.- o-.- 
1. 

I .  . f 

111. ! ; - N  > 
. .  

F / '  

IV. . . Po- '. 1 H 

I I I I  s t a r k s t  eii zu Tage tritt brim A c e t e s s i g r s t e r  (II), d a m  beim 
h l l i l i n  (III), wiihreud die Hildcr fiir M a l o n e s t e r  (I) und P h e n o l  (1V) 
f w t  g;inx iibcwinstirnmen. Woi in besteht die Aeholichkeit dieser bei- 

1)  Tjicsc Bwichte 29, 1154. 
3) Di,.sv Hwichte 30, 2461;. 

?) 1. c. 984. ' 
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den letzten Gebilde? Jenseits der Verkettungsstellen tritt in beiden 
vollige Symmetrie zu Tage:  es kiinnen also offenbar die Verzwei- 
gongen im Esterrest gleicbmassig nach z w  e i Seiten noch Ausweich- 
stellen finden, zumal beim Malonester c w  e i  S e u e r s t  offatome -dieses 
erleichtern. Irn A c e t e s s i g e s t e r  aber  bietet die links vom PfeiI 
stehende K o h l e n s t o f f k e t t a  ein Hinderniss, und beim Anilin scheint 
durch die vom ungleichmassig belasteten Stickstoff ausgehenden Valenz- 
richtungen ein aymmetrisches Anpassen nicht miiglich zu sein. Auf 
letztere VerhPltnisse werde ich noch bei den spater zu bringenden 
Vergleichen der Eresole mit den Toluidinen zu sprechen kommen. 

Bei der Ausfiihrong der in dieser und der vorhergehenden Ab- 
liaudlung beschriebenen Versuche hatte ich mich der' wertbvollsten 
Hiilfe seitens der HHrn. Dr. H. G u n t r u m  und Dr. R. K o c h  zu er- 
freuen. 

162. C. Haeuesermenn:  Zur Kenntniss der tertiamn aroma- 
tisahen A m h e .  

[III. Mi t t  h e i  lung.] 
(Eingegangcn am 26. MdBrz.) 

I n  der Absicht, die von E. R a u e r  und mirl) uber das  Tetrx- 
phenyl-o-phenylendiamiu gemachten Angaben zu vervollstandigen, habe 
ich diese Verbindung nochmala in etwas grosserer Menge aue Di-  
phenylarninkalium und o-Dicblorbeuzol a)  bergestellt. Dabei wiirde 
\-on dem friiher beschriebenen Verfabren nur i u  so weit abgewichen, 
HIS der uach dem Abdestilliren des Petrolbenzine hinterbleibende 
Riickstand nicht rnit Alkohol, sondern mit wenig Aceton versetzt 
wurde. Die hierdurch abgeschiedene, halbfeste Messe lieferte d a m  
iiach dem Abpreseen und nach dem oft wiederholten Umkrystallisiren 
aus Aceton mikroskopische Nadeln, welche die s. Z. angegebenen 
Eigenschaften besitzen und - wenn viillig rein -- bei 137.5-138' 
schrnelzen 8).  Die Auebeute betrtigt ca. 5 pCt. der  fur dae Diamin be- 
rechneten. 

Versetzt man die Losung diesea Kiirpers in Eisessig bei gewohn- 
licher Temperatur mit einer concentrirten Losung von Natriumnitrit, 
so nimmt die Fllesigkeit unter gleichzeitiger Entwickelung von Stick- 

- 
1) Diese Berichte 32. 1912. 
?) Die husbeutc an o-Dichlorbenzol  m a  o-Chloranilih betrug dies- 

nial ca. 70 pCt. der Theorie, gegen 25 pCt. bei dern 8. Z. in kleinerem 
Maassstab ausgeffihrten Versuch. 

3, Auch der Schmelzpunkt des Olteren Priiparates liess sich durch Um- 
krystallisiren ans Aceton von 133-134.50 auf 137.5-1380 erh6hen. 




