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ergibt sich zwar bereits mit Sicherheit aus der Bildungsweise. lief
sich aber auch durch die folgende Analyse hestitigen:
0.1449 ¢ Shst.: 04468 ¢ C0g, 02097 g 120,
e Ber. 0 8421, T 15,79,
el » 8405, » 16.08,
e Untersuchung wird lortgesetzt,
Harvard-University. Cambridge (Mass. U, 50 AL
X. November 1906.

51. Otto Diels und Georg Meyerheim:
Uber das Kohlensuboxyd (II).
[Aus dem T. chemischen Tnstitut der Universitiit Berlin.]
(Eingegangen am 14. Januar 1907.)

In einer ersten Mitteilung iiher Kollensuboxyd?®) bhaben O. Diels
und B. Wolt die Darstellnng dieser Verbindung aus Malonsiiure-
diithylester heschrieben. Die weitere Untersuchung hat ergeben, dal
sich anch andere Fster der Malonsiiure, z. B. der Dimethyl-, Dibenzyl-
nnd Diphenylester, dureh Behandluing mit Phosphorpentoxyd in Kohlen-
suboxyd iiberfiihren lassen. Der Oxulessigester erfihrt die gleiche
Umwandlung. indem er in bekannter Weise Kohlenoxvd abspaltet:
CH; 00 C.CO ClLLCOsCo T — CO 4= 20510, 4= 2H,0 = OC:(: 0,

Endlich sel angefithrt, dall aueh der Methenyltricarhonester )
derselben Weise reagiert:

CHCO,CoHg)y = 3C2Hy 4+ COy + 2H20 4 €CO:C:C0,

Interessanter indessen erscheint die Tatsache. da die freie Malon-
sianre selbst durch Erhitzen mit Phosphorpentoxyd in Kohlensuh-
oxvd verwandelt werden kann:

CHa (COOLDs = 2H0 4 0C: 00,

Freilich findet neben dieser Umsetzung unter den Versuchshedin-
gungen die bekannte Spaltung der Malonsiiuve in Kohlewdioxyd und
Kesigsiiure statt:

CHy (COOIM): = CIL . COOH = CoOyg,
50 daB zwei Reaktionen it einander konkurrieren.  Nach den bis
jetzt vorliegenden Beobachtungen schemt der Zerfall der Malonsiure
im letzterwihnten Sinne stets begiinstict zu sein. doch Fissen sich
ohne Schwierigkeit etwa 10—12 pCt. der Theorie an reinem Kohlen-

5 Diese Berichte 39, 689 [1906).  Anne o Chem. 214, 32 [1ss2].
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snboxyd gewinnen. Diese Methode ixt zudem in experimenteller Be-
ziehung bequemer als das Verfalren aus dem Fster, so dal wir nun-
mehr fiir unsere Versuche ausschlieSlich Malonsiiure als Ausgangs-
meterial benutzen.

Die Kohlensiure. die bei dieser Darstellungsmethode stets in
reichlicher Quantitit entsteht, lift sich vom Kohlensuboxyd leicht
trennen. und Jauch die Essigsiiure ist tkein storendes Nebenprodukt,
denn sie wird meist durch das Phosphorpentoxyd vollstiindig in andere
Verbindungen verwandelt. Vou diesen liBt sich mitunter eine geringe
Quantitiit Egsigsdureanhydrid isolieren; gewdhnlich indessen geht auch
dieses in andere Substanzen iiber. die im Phosphorpentoxyd zuriick-
bleiben. Iis gelang uns zwar nicht, ans diesem Riickstande definierte
Verbindungen zu isolieren, doch konnten wir durch besondere Ver-
suche feststellen, dafl sich beim Krhitzen von Essigsiure oder Kssig-
sinreanhydrid mit Phosphorpentoxyd in reeht einfacher Weise De-
hydracetsiiure gewinnen laft. Die letstere diirfte daher auch bei der
Kohlensuboxyddarstellung aus Malonsiure entstehen, aber unter den
Versuchsbedingungen weiteren Metamnorphosen anheimfallen.

Zur schirferen Charakterisiervng des Kohlensuboxydes wurde
sein Schuwelzpunkt und das spezifische Gewicht im Hiissigen Znstande
bestimmt. Ersterer liegt hei etwa —107%; das letztere wurde bei 0°
zu 1.11 gefunden.

Eingehend warde die Krscheinung der Selbstzersetzung des Koblen-
suboxyds studiert.

Bereits in der ersten Mitteillong wurde darauf hingewiesen, dal
die Verbindung nur bhei niederer Temperatur bestindig ist und bereits
bei gewohnlicher Temperatur innerhalb eines Tages in eine rotschwarze,
amorphe Substanz iibergeht. '

Bei einer groBen Zahl von Versucheu hat sich herausgestellt,
daB diese Umwandlung, sofern sie hei moglichst niederer Tempera-
tur (0—159) verlavit. zu einem Polymeren. resp. einem (iemisch
von Polymeren des Kohlensuboxyds fiihrt.

Bei hoherer Temperatur dagegen, oder — was auf dasselbe
hinauskommt — hei Verarbeitung grilerer Mengen von Kohlensuls-
oxvd, ist die Temperatursteigerung, die it dem Ubergang der fliissigen
in die feste Modifikation verbunden ist, so bedeutend, dafl sekundire
Zersetzungserscheinungen auftreten. Diese fihren unter Bildung gas-
formiger Produkte, unter denen Kohlenoxyd und Kohlendioxyd
sicher vorhanden =ind, zu einem Rilckstand, dessen Zusamiuen-
setzung je nach der Umwandlungstemperatur schwankt., Da Kohlen-
oxyd und Kohlendioxyd abgespalten werden, so mufl er natiirlich
stets mehr Kohlenstoff enthalten als Kohlensuboxyd. Doch wiirde
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nichts verfehlter sein, als lediglich zus seiner Zusammensetzung auf
das Vorliegen sauerstoftirmerer Kohlenstoffoxyde zu schlieen. Wir sind
vielmehr der Ansicht, daB e~ sich in diesem Riickstande um ein
kompliziertes (iemisch handelt. in dem moglicherweise noch andere
Kohlenstoffoxyde in polymerer I'orm vorhanden sind.

Wird das bei niederer Temperatur dargestellte Polymere (C;04)x
erhitzt, so findet eine offenbar kompliziert verlaufende Reaktion statt.
Es entstehen Kohlendioxyd, Kohlenoxyd und Kohlensuboxyd neben-
einander. letzteres in ziemlich bedeutender Menge. Der Riickstand
besteht, selbst wenn bis zur Rotglut erhitzt worden ist, nicht aux
Kohle, sondern bat die Zusammensetzung eines sehr sauerstoffarmen
Kohlenstoffoxyds. Diese vierProdukte, die drei Gase und der feste Riick-
stand, lassen sich ohne Schwierigkeit erkennen und charakterisieren;
dagegen mochten wir uns ausdriicklich die Entscheidung dariiber vor-
behalten, ob Dlei dieser Reaktion nicht vielleicht noch ein anderes,
einheitliches Oxyd des Kohlenstoffs gebildet wird.

Das Polymere des Kohlensuboxyds adhmelt seiner monomolekularen
Muttersubstanz in seinen Aphydrideigenschaiten. Es 1&8t sich durch
‘Wiigen leicht verfolgen, da die Substanz an der Luft auBlerordentlich
schuell Wasser anzieht und innerhalb kurzer Zeit eine verhiltnismaBig
bedeutende Menge davon auinimmmt. Alsbald indessen laft sich auch
eine  Abspaltung von Kohlenséiure wahrnehmen. Noch deutlicher
werden diese Rrscheinungen bei Behandlung des Polymeren mit kalten
Wasser. Es lost sich darin unter Erwirmung zu einer eosinroten
Fliissigkeit auf, wihrend gleichzeitig Kohlendioxyd entweicht. Fs
liegt nahe. diese Frscheinungen unter Annahme einer Gruppierung:

CO
-(}O>(J-(I()

im polymeren Kohlensuboxyd in folgender Weise zn deuten:

0o>0:00 PO -COS0H.c00H TO% - COSCH,.
Doch wollen wir diese Ansicht nicht eher definitiv vertretem, als bis
sie durch weitere experimentelle Arguente gestiitzt wird.

Dagegen méchten wir schlieBlich die Frage nach der Konstitution
des Kohlensuboxyds mit wenigen Worten beriihren.

In der ersten Mifteilung haben wir die Formel OC:C:CO als
wahrscheinlichsten Ausdruck fiir ein Oxyd Cs0: von den Eigenschaften
des Kohlensuboxyds auigestelit.

Hr. A. Michael?) hat eine andere Meinung geiiuflert. Es er-
scheint thm theoretisch einleuchtender, dafl die Alkoholabspaltung aus

B Piese Bevichte 89, 1915 [1906).



Malopester (oder die Wasserabspaltung aus Malonsiiure) nicht sym-
metrisch, sondern asymmetrisch verlinit:

COOH
COOH
und ey ist daher itherzeugt, dafly Kohlensuboxyd kein Dioxoallen, sondern
ein Lacton der B-Oxypropiolsiure ist. Wir vertreten die Anschauung,
daB} sich ani chemischem Wege eine positive Entscheidung nur schwierig
wird treffen lassen, und auch mit theoretischen Npekulationen wird

O

CH, < '-,)_H,n.-:(:i/x_'(‘;_,\n;

mian el einer derartig einfach zusammengesetzten Verbindung sehr
vorsichtig sein miissen.

Wir- sind der Anpsicht, dafl gewisse Eigenschaften des Kohlen-
suboxyds, vor allem seine physikalischen Konstanten die von wus
vertretene Formel

O 00
befiirworten.

Die Analogie mit dem Nickeltetracarbonyl aul die bereits friiher
hingewiesen worden ist, sei nochmals betont und nachdriicklich her-
vorgehoben, daf} fiir diese Substanz die direkte Verkniipfung mehrerer
Carbonylgruppen it eimem Metallatom anfler Frage steht?).

Als besondere Stiitze fiir unsere Auffassung will wns der hei
+ 7% liegende Siedepunkt des Kohlensuboxyds erscheinen. Selbst
wenn man sich iiber die Schwierigkeit hinwegsetzt. dafl das Kollen-
suboxyd nach Michaels Behauptung als 8-Lacton mit dreifacher
Bindung erscheint, eine Korperklasse, von der bisher kein Vertreter
existiert, so sind doch folgende Uberlegungen wnalweisbar.

Die Propiolsiure siedet hei 144°, und eine B-Oxypropiolsinre
miiffte het wesentlich hisherer Temperatur sieden, vorausgesetzt. dald
sie dberhaupt unzersetzt flitchtig ist.  Es ist mm die Frage, welcher
Siedepunkt ihremn Lactou. sofern ein solches existenzfdhig ist. zu-
kommen miifite. Es ist schwierig, hieviiber bei dessen eigentiinlicher
Zusammensetzing (505 eine bestimmte Voraussage zu machen. Dall
aber eine Depression des Siedepunktes his anf + 7° stattfinden soll,
ist olme Analogie und unwahrscheinlich.

Trotzdem werden wir uns bemiihen, durch ein eingehendes Stu-
divin des Koblensuboxyds, vor allem durch die Bestimmung weiterer
phyvsikalischer Konstanten diese Frage aof experimentellem Wege
zu entscheiden, da uns der Weg der Spekulation gerade hei einer =0
einfachen Verbindung ungangbar erscheint.

B Mond, Langer und Quinke, Chem. News 62, 97.
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Kohlensuboxyd, OC:C:CO.
Zur Darstellung des Kohlensuhoxyds nach dem.neuen Veriahren
hedient man sich zweckmaBig des beisteliend abgebildeten Apparates:
20 g reine und moglichst fein gepulverte Malonsiare werden it
200 ¢ Phosphorpentoxyd in eine groBere. absolut trockne Pulver-
tlasche geschiittet und durch lingeres. kritftizes Schiitteln innig mit-

cinander gemischt. Wierauf fillt man die Mischung so schnell wie
mbglich durch einen. weiten Metalltrichter in den Kolben a ein, den
man sofort mit einem gut passenden Gummistopfen verschlieBt, Hier-
auf wird die Vorlage b durch eine Kiltemischung aus Eis nnd Koch-
salz, die Vorlage d durch fliissige Luft abgekiihlt und der gesamte
Apparat mit Hilfe der von E. Fischer und C. Harries beschriebenen
Luftpumpe !) auf etwa 0.1-—0.2 mm Druck evakuiert. Sobald dieses
Vakuum erreichit ist, taucht man den Kolben ¢ in ein vorher aut
140—150° angeheiztes Olbad, dessen Temperatur man wihrend der
Daner des Versuches auf dieser Hohe erhiilt. Die Reaktionsmasse
farbt sich vom Rande her lellgelb, wird allmahlich dunkler und nimmt
schlieBlich eine tiefbraune Farbe an, wobei sich eine Gasentwickluug
deutlich beobachten liBt. Nach Beendigung der letsteren — nach
etwa %, Stunden — unterbricht man den Versuch und trennt die Vor-
lage d von dem Apparate. Den Gummischlanch ¢ verschliefit man
durch einen Quetschhahy wnd verbindet das offene Ende der Vorlage
beli ¢ mit einem langen, in der Mitte zu einer Kugel erweiterten
U-Rohr, das in eine Kiltemischung von —40° (aus Alkohol und
fliissiger Luit) eintaucht.

Die Vorlage d enthilt eine grofle Menge einer festen, weiflen
Masse, die aus festem Kohlendioxyd und Kohlensuboxyd besteht. I~
ist zweckmiBig, die Verfliichtigung der Kohlensidure moglichst langsam
zu bewirken, da sonst viel Kollensuboxyd unkondeusiert mit fort-
gerissen wird. Am hesten ist es, die Vorlage d, solange noch feste

1) Diese Berichte 83, 2158 [1902].
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Kohlensdure in ihr vorhanden ist, in ein leeres Weinholdsches Ge-
#if} einzutauchen. Die Entfernung der Kohlensdure dauert dann aller-
dings mehrere Stunden, doch ist die Ausbeute an Kohlensuboxyd er-
heblich besser.

Sobald sich in der Vorlage nur noch Fliissigkeit hefindet. entfernt
man das Weinholdsche Gefifd und lilt das Kohlensuboxvd hei ge-
wihnlicher Temperatur in die gekiihite Vorlage absieden. Die Aus-
heute betragt 1.45 g, also 12 pCt. der Theorie. So dargestellt, ist die
Substanz durch eine kleine (uantitit geloster Kohlensiiure verunrei-
nigt, die fiir viele Versuche kaum in Betracht kominen diirfte. Wir
haben indessen lestgestellt, dafl es keine Schwierigkeiten bereitet, das
Kohlensuboxyd véllig davon zu befreien, indem man das einmal rekti-
fizierte Produkt, dessen Gewinuung soeben beschrieben worden ist,
noch ein- bis zweimal destilliert, hierbei die erste Portion des Destil-
lates verwirft und die Kondensation durch eine Kiltemischung von
—20° (Kis und Kochsalz) bewirkt, — Wegen der experimentellen Dureh-
fiithrung der Analyse verweisen wir auf die erste Abhandlung.

0.2809 g Sbst.: 0.5413 g CO,, 0.0037 g 110,

0302. Ber. G :)2.94, H —
Gef. » 52.56, » 0.15.

Die Schmelzpanktsbestimmung wurde mit Hilfe eines vorher
auf seine Richtigkeit gepriiften Pentanthermometers ausgefiihrt, das in
reines und auch withrend der Bestimmung vor Luftfeuchtigkeit ge-
schiitztes Kohlensuboxyd eintauchte. Als Badfliissigkeit diente Pentan
(tiir Thermometer: Kahlbaum), das durch fliissige Tuft in geeigneter
Weise abgekiihlt wurde.

Es zeigte sich, da@.das Kohlensuboxyd betm bintauchenw in das
gekiihlte Bad zu einer aus grofen, strahligen Krystallen'bestehenden
r Masse erstarrt, die bei etwa —107 bis —108° schmilzt.

Zur Bestimmung des- spezifischen Gewichts wurde
reines Kohlensuboxyd mit Hille einer Glascapillare in ein auf
—20° abgekiihltes GlasgefitB von der heistehend abgehildeten
Form iiberdestilliert, bis es etwa 1—2 e¢m hoch in dem engen
Halse stand. Hieranf wurde das Gefil in Fiswasser gebruacht,
an der verjiingten Stelle abgeschmolzen und mit einem feinen
Diamanten die Hihe des Fliissigkeitsmeniscns markiert. Nuch
der Bestimmung des Gewichtes wurde es in iiblicher Weise
mit dem gleichen Volumen Wasser von 0° verglichen und
daraus das spezifische (Gewicht berechunet, Kx ergal <ich:

dp = L.11.

Der wus 9 Bestinunungen gefundene Mittelwert hetrug 1.1118,
: : doch michten wir fiiv unsere Bestimmungen vorliufig keinen

groBeren (el von Genanigkeit als an zwel Dezimalen hean-

spruchen.
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Selbstzersetzung des Kohlensuboxyds.

Sowohl bei gewdhnlicher Temperatur, wie in- der Wirme wird
Kohlensuboxyd in eigentiimlicher Weise verdndert. Leitet man ex
durch ein mehrfach verjiingtes Glasrohr und erhitzt dieses an den ver-
iiingten Stellen, so schliigt sich alsbald ein in der Durchsicht brauner,
metallisch glinzender Spiegel ab, der die groBte Ahnlichkeit mit Arsen-
spiegeln hat. Es ist bis jetzt noch nicht untersucht worden, ob dieser
Beschlag aus reinem Kohlenstott besteht oder noch sauerstofthaltig ist.
Beriicksichtigt inan indessen die grofle Analogie mit dem Nickelcar-
bonyl, so diirfte die Anschauwung, da hier ein Koblenspiegel vorliegt.
nicht unwahrscheinlich sein. Bei sehr tiefer Temperatur scheint Koh-
lensuboxyd vollig haltbar zu sein, allein bereits bei 0° beobachtet man
bisweilen innerhalb einiger Tage die Umwaundlung in das friiher er-
withnte, rotschwarze Produkt. Mitunter gelingt indessen bei 0° diese
Metamorphose nicht, so daB es den Aunschein erweckt, als ob sehr ge-
ringfiigige Verunreinigungen die Umwandlung erheblich beschleunigen.
Sicher Jifit sich diese bewirken, weun man Kohlensuboxyd 1—2 Tage
bei ca. 15—17° aufbewahrt. Zablreiche Analysen, die mit derartigen
Produkten angestellt wurden, haben den Beweis erbracht, dall es sich
— sofern nur jede Temperaturerhthung bei der Darstellung vermieden
wird — wirklich um ein polymeres Kohlensuboxyd (oder ein (ie-
misch von Polymeren) handelt:

0.1115 g Shst.: 02140 g COs, 0.0077 g Hy 0. — (0.0955 g Sbst.: 01835 g
€0, 0.0067 g HaO. — 0.1502 g Shst.: 0.2898 g (10, 0.0048 ¢ H. 0.

(C30:)x. Ber. C 52.94.- H —
Gef. » 52.34, 5240, 52.62, » 0.77, 0.78, 0.35.

Bei allen Analysen wurde zuviel Wasserstoff gefunden. Dies hat
seinen Grund in der ganz auBerordentlichen Hygroskopizitit des po-
1ymeren Kohlensuboxyds. Lidfit man das fein zerriebene und abgewo-
gene Praparat an der Luft liegen, so beobachtet man wihrend der ersten
Stunden eine rapide Zunahme des Gewichtes, die auf eine Aufnahme
von Wasser zuriickzufiihren ist. Dann aber it sich wieder eine Ge-
wichtsabnalune koustatieren, die auf einer Kohlensiiureabgahe beruht.
Hiermit steht im Einklang, daB beim UbergieBen des polymeren Koh-
lensuboxyds mit wenig kaltem Wasser lebhafte Frwirmung nnd Ab-
spaltung von Kohlendioxyd stattfindet.

Ganz anders sind die Erscheinungen, wenn die Umwandlung des
Kohlensuboxyds bei erhthter Temperatur vor sich geht. Dieser Fall
tritt in erster Linie damn ein, wemn sich gréfere Mengen (1—3 )
Kohlensuboxyd ziemlich plotzlich polymerisieren. Die mit diesewn Yor-
gangene verbundene Temperaturerhbhung ist sehr groll und hewirkr.
daf} die intermediir wohl entstehenden Polymeren unter Abspaltnng gas-
formiger Produkte, vor allem Kohlenoxvd, zersetzt werden.
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Sehr oft wird hierbei der Druck in den zur Autbewahrung und
Umwandlung des Kohlensuboxyds dienenden FEinschluBrohren so be-
deutend, daB diese zertriimmert werden.

Je nach der Hihe, bis zu der wihrend des Umwandlungsprozesses.
sich die Temperatur erhebt, schwankt der Kohlenstofigehalt des aufler
den Giasen vorhandenen Riickstandes. Er ist vermutlich sehr kom-
pliziert zusammengesetzt und wird vielleicht aus einem Cremisch ver-
schiedenartiger polymerer Kohlenstoffoxvde hestehen.

Verhalten des polymeren Kohlensuboxyds heim Lrhitzen.

Etwa 1—2 g polymeres Kohlensuhoxyd werden in einem passen-
den F l'a.kuomelkolbchen aus Jenaer Glas, das mit einer kleinen, durch
fliissige Tuit gekiihlten Vorlage verhunden ist wnd durch die Wasser-
strahlpumpe evakuiert wird, mit freier Flamme bis zur Rotglut erhitzt.

Am vapiden Sinken des Vakuums hei Beomu des Erhitzens er-
keunt man das Auftreten von Gasen. die durch fliissige Luft bei 11 mm
Druck nicht koudensierhbar sind und wahrscheinlich aus Kohlenoxyd
hestehen. Nach Beendigung des Versuches wird die Vorlage, die mit
einer reichlichen Menge einer weiflen Masse erfiillt ist, losgelost und
znnichst mit einem Gefifl mit dHtherischer Anilinlosung, dann mit
einem Kolbchen verhunden, das mit Barytwasser beschickt ist.

An der im letzteren alshald auitretenden reichlichen Yallung er-
kennt man die Entstebung nicht nerheblicher Quantititen von Xohlen-
sdure. Nachdem sich diese aus der Vorlage verfliichtigt hat, hinter-
bleiben etwa 5—b6 Tropfen einer farblosen. beweglichen Fliissigkeit,
die alle Kigenschaiteu des Kohlensuboxyds besitzt. Beim vorsichtigen
Anwiirmen it der Hand gerit sie ins Sieden und destilliert in die
Anilinlésung  hinein.  Diese erstarrt - alsbald zu einem Brei weiler
Krystalle, die, abgesaugt und aus Alkohol wmkrystallisiert, hei 223%
schmelzen nnd ans Malonanilid bestehen.

Beim Erhitzen des polymeren Kohlensuboxyds werden also neben-
einander erhalten: Kohlendioxyd, Kohlenoxyd, Kohlensuboxyd, und es
erscheint uns nicht ausgeschlossen. dafl vielleicht nock andere Kohlen--
stoffoxyde hierbej auftreten.

Der Riickstand hildet eine schwirze. kohleartige Masse. die hek
der Analyse folgende Werte ergab:

0.1732 ¢ Shst.: 0, H344 g C0s, 0.0146 g Hp 0.

G(‘F " 84.15, H 0.94.

Exsigsiureanhyvdrid und Phosphorpentoxyd.
Bildunyg von Dehydracetsiure.
20 cem Essigsdureanhydrid werden zum Sieden erhitzt und 5—7 g
Phosphorpentoxyd schuell eingetragen. Hierbei findet eine lebhafte
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Reaktion statt: das Pentoxyd farbt sich augenblicklich hraun, und die
Fliissigkeit nimmt gleichfalls eine dunkle Farbe an. Nach fiinf Mi-
nuten langem Kochen wird der Versuch unterbrochen, das Gemisch
in Eis gekiihlt nund nach etwa ' Stunde von der schwarzen, schmie-
rigen Masse abgegossen.

Verarbeitet man 10 Portionen, also 200 cem Essigsiureanhydrid.
in dieser Weise und vereinigt die abgegossenen Anteile, so betrigt das
(iesamtgewicht der Flussigkeit nur etwa 140—150 g, da ein erheb-
licher Teil des Essigsinreanhydrids beim Eintragen des Phosphorpent-
oxvds abdestilliert.

Die dunkelbraune Flissigkeit wird mit T'ierkohle grindlich durch-
geschiittelt, filtriert, dann im Vakuum bei etwa 50° stark konzentriert
nnd schlieBlich im Yakuumexsiceator iiber Natronkalk weiter eingeengt.
Nach mehreren Stunden hat sich eine nicht sehr erhebliche Menge
einer braunen Schmiere abgeschieden, von der man die Fliissigkeit
dnrch Dekantieren trennen muf.

Beim weiteren Eindnnsten erscheinen schone Krystalle, die schlief-
hich die Fliissigkeit breiartig erfiilllen, und deren Gewicht nach dem
Abfiltrieren und Trocknen 0.7 ¢ betriigt. Beim vorsichtigen Ver-
mischen des Filtrats .init Wasser findet abermals eine reichliche Kry-
stallabscheidung statt (1.2 g), so dal die (Gesamtausbeute 1.9 g be-
triigt.  Zur Reinigung wurde die Substanz aus wenig siedendem Me-
thylalkohol umkrystallisiert, aus dem sie in schonen, weilen. drusen-
formig angeordneten Prismen heranskommt.

01228 g Sbst.: 02562 g CO., 01228 g H: 0.
CsHe Oy, Ber. C 57.1, H 4.76.
Fef. » 56.9, » 4.93.
Beim Erhitzen im Capillarrohr sintert die Verbindung von 108°
und schmilzt bei 109—110°.

Analyse, Schmelzpunkt und sonstige Eigenschaften beweisen ihre
Identitdt mit Dehydracetsiiure.





