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SO~[NhTa.NH.COC6Hs]~. Ber. S 8.47, N 14.84, Na 12.19. 
Gel. * 8.02, * 15.8.2, * 12.43. 

In dieser Verbindung mu13 der Stickstoff nach Dumas bestimmt werdoi, 
da cr dnrch Brom-Natronlauge nur etwa zur Hiilfte austreibbar ist. 

I3 e rn , Anorganisches Laboratorium der Universitiit. 

54. Otto Diele und Jaaob Martin Johlin: 
Wber eine neue Methode sur Daretellung von Keton-alkoholen. 

[hus den1 Chemischen Institut der Universitiit Berlin.] 
(Eingegangen am 6. Fcbruar 1911.) 

bracht, da13 sich das M e t h y l - p h e n y l - h y d r a z o n  d e s  D i a c e t y l s :  

wit Oxalester ZLI einem Ketonsiiureester: 

Vor kurzem haben 0. D i e l s  und A. K o l l i s c h l )  den Beweis er- 

CHa .CO.C[:N.hT(CH3)(CsHs)].C&, 

Cg Hs 0 9  C . CO . CH:, . CO .C; [: N. N (CHa)(Cs Hs)] . CHj, 
kondensiert. 

Wie aus der Yorliegenden Mitteilung hervorgeht, laat  sich das  
Hydrazon auch fur die Gewinnung von K e t o n - a l k o h o l e n  verwerten. 
Es reagiert namlich obne Schwierigkeit rnit Magnesiumhalogenalkylen2), 
und bei der Zersetzung der primHr entstehenden Doppelverbindungeu 
bilden sich die Met  h y 1-phen  y 1- h y d r  a z  o n e  d: r e n  t s p r e c h e n d e n 
K e t o n - a l k o h o l e :  

CH3. CO . C [: N. N (CHa) (C, Hs)]. CHs 
'--f CHP .CC:N.N(CH3)(CsHj)] .CK3. 
____- J Mg . O"C& Y 

(CHab C(0H) .  C [:N. N (CHs) (C, Hs)]. CH3 

Der  Hydrazinrest kann dann durch einfaches Kochen mit Wasser 
uud  Benzaldehyd glatt abgespalten werden, so daf3 die Darstellung 
d e r  freien K e t o l e :  

(CHa) (R) C (OH). CO . CHs, 
leicht gelingt. 

Ketonalkohole -, 
Das T r i m e t h y l k e t o l  - der einfachste Vertreter derartiger 

(CH,):, C(OH). CO . CH3, 

I) B. 44, 263 [1911]. 
a) Vergl. auch F r i t z  t e r  Meer: Zur Kenntnis der Ather \*ou Isonitroso- 

ketonen. Inaugnral-Dissertation, Berlin 1909. 
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ist bereits friiher von J .  S c h m i d t  m d  P. C. A u s t i n ’ )  aus dern 
~~‘)is-Trimethylathylennitrosnt (I) auf folgendem Wege: 

cH3\ ,CHs CH3 

CHa 0’ OH’ 
CHa -C. C”zN.OH -* C H 3 1 C .  CO . CIh 

erhalten worden und stimmt i n  seinen Eigenschaften oijllig mit dem 
nach unserem Verfahren gewonnenen Produkt iiberein. 

AuBer i h m  wurden noch das  D i m e t h y l - i i t h y l -  und das D i -  
m e t h y I-p h e n  y 1- k e  t 01 dargestellt. 

Der  Versuch, in diesen Verbindungen in die dem Carbonyl be- 
nachbarte hlethylgruppe Brom einzufuhren, das letztere gegen Hy- 
droxyl auszutauschen und so 

ltl’ R ‘ ~ ( ~ ~ ) .  co . C H ~  --t :+(OH). CO. C H ~  B~ 

-*R1/ R\C‘OH). \ CO. CHP OH 

zu einigen ueiien, einfach zusarnmengesetztea Ketosen zu gelangen, 
ha t  vorlarifig noch zu keinem behiedigenden Ergebnis gefiibrt. 

Dagcgen wurde ein eigenartiges Verhalten des Primethylketols 
bei der Kondensation mil O x a l  e s t e r  beobachtet. Hierbei entstehen 
niimlicb, je nachdem, ob 1 oder 2 Molekiile Natriumsthylat als Kon- 
densationsmittel verwendet werden, zwei mit einander isomere Ver- 
bindungen, deren Formeln wir zunlichst noch nicht sicher beweisen 
kiinnen. Imrnerhin glauben wir mit einiger Wahrscheinlichkeit d i e  
eine Substanz als L a c t o n  (I), die zweite dagegen als C a r b i n o l  (11) 
ansprechen zu diirfen. 

CHa . C (OH). CO. CHz 
I. CHa . CHZ-CO- CO. 

CH3>C. CO . CH2 II. 
c.co.co 

Auch die M e t h y l s t h e r ,  die sich durch Behandlung der  beiden 
Verbindungen mit Diazomathan gewinnen lassen, siod verschieden verb 

einander. 
Die Untersuchung wird fortgesetzt. 

B. 36, 3721 [1902]. 
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M e t h y l - p h e n y l - h y d r a z o n  d e s  T r i m e t h y l k e t o l s ,  
(CHs)r C(0H) . C  [: N . N (CHa)(Cg Hs)]. CHs. 

Zn einer :IUS 4.8 g Mrgneeium und 28.4 g Jodmethyl in 100 win abso- 
luteni i t h e r  dargestellten Magnesiumjodmethyl-Lbsung werden am RGckfluO- 
kuhler 9.5 g Dincetyl-methylphenylhydraxon, niit 25 ccm Ather verdiinnt, ohne 
Kiihlung bei Zimmertemperator ontcr gutem Umschiitteln zugetropft. Die 
iitherische LBsung gerat ins Sieden und I;irbt sich schmutzig-griingelb; nacli 
bcendetem Zutropfen wird sic noch zwei Stunden bei Ziiiimertemperatur sich 
selbst iibcrlassen. Nunmehr wird sic vorsichtig untcr fortwihrendem Rihren 
nuf zerkleinertes Eis getropft, wobei sorgfgltig jegliche Erwiirmuog vermieden 
werden mu13. Dann wird mit verdiinnter Schwefelsgure schwach angesiiuert, 
dreimal mit vie1 Wther tiichtig ausgeschiittclt, die vereinigten Atherausziige 
mit ganz vcrdiinnter Sodal6sung durchgeschiittelt und mit Nntriumsulfat ge- 
trocknet. Nach dem Abdestillieren des .ithers wird das zuriickbleibende 81 
uuter vermindertem Druck destilliert; dau Carbinol geht bei 12 mm Druck 
und 144-1450 (F. i. D.) als eine dige, gelbe, lichtbrechende Flissigkeit iiber. 

0.1625 g Sbst.: 0.4176 g COs, 0.1270 g H20. - 0.€818 g Sbst.: 21.8 ccm 
N ( '22O, 762 mm). 

C I ~ H ~ ~ O N ~ .  Ber. C 69.90, H 8.74, N 13.59. 
Gef. D 70.09, D 8.74, D 13.70. 

Das spezifische Gewicht des Carbinols ist 1.0179 (20O). Die 
Ausbeute betriigt 75--80°10 der Theorie. Die Menge und die Rein- 
heit des Rohproduktes hangt wesentlich von der beim Zersetzen der  
Magnesiumjodmethyllosung angewandten Sorgfalt ab. 

T r i m  e t h y 1 k e t o  1, (CH& C (OH). CO . CHg. 
25 g Trimethylketol-methylphenylhydrazon werden mit 250 ccm 

M'asser und 12.7 g frisch destilliertem Benzaldehyd drei Stunden lang 
am RtickfluBkuhler gekocht. Hierbei scheidet sich das  Phenylhydra- 
zon des Benzaldehyds als schweres 6 1  aus, wabrend sich die PlCsuig- 
lieit triibt und griinlich fiirbt. Nach dem Erkalten wird von dem er- 
starrten Hydrazon abfiltriert, dieses nochmals mit wenig Wasser aus- 
gekocht und abfiltriert. Die vereinigten Filtrate werden so lange 
einer Waseerdampf-Destillation unterworfen, bis alles Ketol uberge- 
trieben ist. Das Deetillat wird hierauf rnit Kaliumcarbonat gesattigt, 
wobei sich die Hauptmenge des Ketols als 01 ausscheidet. Dieses 
wird mit Ather ausgescbiittelt und die Lauge nochmals gut ausge- 
iithert. Die vereinigten iitherischen Ausziige werden iiber wasser- 
freiem Natriumsulfat getrocknet, der Ather abdestilliert und das zu- 
ruckbleibende 0 1  bei gewshnlichem Druck destilliert. Die Fraktion 
135-1500 wird besonders aulgefangen und nochmals destilliert. Das  
Ketol geht bei 142O (750 mm) als farblose, lichtbrechende Flussigkeit 
uber. 
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0.1738 p Shst.: 0.373 g CO1, 0.1534 g BzO. 
CsHloOz. Bcr. C 58.78, H 

Gef. 58.97, 
9.87. 
9.87. 

Das spezifische Gewicht der Substanz bei 1 3 0  ist 0.9593. Die 
Ausbeute betragt cn. 70% der theoretischen. Doch erhiilt man nur  
dann gute Ausbeuten und ein reines Produkt, wenn man bei der Dar- 
stellung des angewandten Carbinols bezw. Hydrazons sehr reines Di- 
rtcetyl verwendet. Das Ketol besitzt einen siiBen, ketonartigen, nicht 
unangenehmen Geruch. 

hl e t h y 1 - p h e n y 1 - h y d r az o n  d e s D i m e t h y 1 - ii t h y 1 - k e t o 1 s, 

'HaLC (OH). C[: N . N ( C H I )  (C, Hs)]. CH,. Cs Hs' 
Die zu diesem Versuch notige Magnesium-JoditthyllBsung wird aus 

14.4 g Magnesiuni und 93.6 g Jodiithyl in 250 ccm absolutem Ather darge- 
stellt. Zu dieser L6sung werden am RickfluOkiihler 28.5 g Diacetyl-methyl- 
phenylhydrazon in 75 ccm absolutem Ather bei Zimmertemperatur unter 
gutem Umschattcln hinzugctropft. Die itthcrische LBsung gerilt ins Sieden 
und farbt sich schmutzig-griingelb. Sie wird zwei Stunden lang sicli selbst 
uberlassen und dann unter fortwiihrendeni Hiihren allmithlich auf zerkleinertes 
Eis getropft, wobei jegliche Erwitrmung zu vermeiden ist. Die Muse wird 
alsdann mit verdiinnter Schwefelsaure schwach angeaauert und mit vie1 htber 
drcimal gut ansgesChuttelt. Die vereinigten iitherischen LBsungen werden 
n i t  wenig verdiinnter Sodalcisung durchgeschattelt und iiber Natriumsulfat ge- 
trocknet. Dtls bei d e n  Verdampfen des ;ithers zurhckbleibende Carbinol 
wird unter vermindertem Druck destilliert, wobei es bei 12 mm Druck unil 
155-159O (F. i. D.) als Blige, gelbc, lichtbrechende Flissigkeit fibergelit. 
Die Ausbeute betrigt 650;', der Theorie. 

0.3280 g Sbst.: 0.8535 g COa, 0.2643 g HsO. - 0.2380 g Sbst.: 96.4 ccm 
N (IS", 761 mni). 

C ~ ~ H ~ O O N Z .  Bcr. C 70.94, H 9.16, C1 12.72. 
Get. * 70.86, 9.02, * 12.80. 

Dns spez. Geivicht des Carbinols wurde zu 1.0146 (13O) gelunden. 

cH3'-C (OH), CO . CH,. C1 Hs' D i m e t h y l - a t  h y l - k e t o l ,  

30 g des eben beschriebenen Hydrazons werden nlit 200 ccm Wasser und 
14.5 g reinem Benzaldehyd versetzt und das Gemisch drei Stunden lang ain 
RfickflnOkiihler zum Sieden erhitzt. Hierauf wird abgekiihlt, abfiltricrt, der 
f a t e  Riickstand nochmals niit menig Wasser ausgekocht und die vereinigten 
Filtrate einer W~seerdampT-Destillation unterworfen. Das Destillat wird hierauf 
mit Kalinrncarbonat gesilttigt, das sich ausscheidende 01 mit Ather ausge- 
schiittelt, die I h u n g  noclimals ausg&thert und die vereinigten Atherestralite 
uber Natriunisolfat getrocknct. Dxs beim Verdnmpfen des Athers zuriick- 



bleibende 01 wird destilliert, die bei 145-146O iibergehendc Fraktion beson- 
ders aufgefangen und nochmals destilliert. Da indessen das Ketol auf dime 
Weise von einer geringen Menge Benzaldehyd durch Destillation nicht zu be- 
freien ist, SO mu0 es iiber das Semicnrbazon gereinigt werden. 

Hierzu werden 17.5 g Ketol in 100 ccm Wnsser gelbst, und eine LBsnng 
von 22.8 g Semicarbazidchlorhydrat in 50 ccm Wasser, somie 22.8 g Kalium- 
acetat hinzugefiigt. Nach kurzem Stehen in Eis fMt das Semicarbazon 
krystallioisch aus. Zur Trennung von dem gleichfalls entstandenen, in 
Wasser unlbslichen Semicarbazon des Benzaldehyds wird rlas Gemisch er- 
hitzt und heil3 filtriert. Das nunmchr beim Abkiihlen xus dem Filtrat aus- 
krystallisierendc Semicarbaron dcs Ketols ist rein. Es mird auf Ton abge- 
preat, ans wenig Wasser umkrystallisiert und zur hnalyhe bei loo0 getrocknet. 

N (lV, 764 mm). 
0.2024 g Sbst.: 0.3610 g CO,, 0.1580 g HpO. - 0.1513 g Sbst.: 81.4 C C ~  

C7Hls 0,Ns. Ber. C 48.52, H 8.73, N 24.26. 
Gef. I) 48.64, 1) 8.73, I) 24.28. 

Der  Schrnelzpunkt der Verbindung liegt bei 1500. Sie ist in 
Ather und Petroliither unloslich, in Alkohol und Chloroform in der 
Kiilte schwer, in der Wiirrne etwas leichter, in Methylalkohol und 
siedendern Wasser leicht loslich. 

Urn aus dern Semicarbazon das reine Ketol in Freiheit zu setzea, 
mischt man 7 g des ersteren mit 11.5 g Phthalsaureanhydrid und de- 
stilliert mit Wasserdampf. Das hierbei glatt ubergehende K e t o l  wird, 
wie friiher beschrieben, aus der wiiarigen L8sung gewonnen. Es siedet 
sehr konstant bei 154O (750 rnm). 

0 2288 g Sbst.: 0.5186 g COa, 0.2136 g H,O. 
CSH~SOS. Ber. C 62.02, H 10.42. 

Gef. n 61.84, D 10.44. 
Die Verbindung besitzt' ein spez. Gewicht von 0.9496 (13O) und 

stellt eine farblose , licbtbrechende Flihsigkeit yon suBlichem Geruch 
Tor. 

M e t h y l - p h e n y l - h y d r a z o n  d e e  D i m e t h y l - p h e n y l - k e t o l s ,  

CH3>C(OH).C[N.N (CHa)(C,Hs)].CHs. 
C6 HJ 

Zu der aus 15 g Magnesium und 99 g Broinbenzol in 300 ccm abs. Ather 
dargestellten Magnesiumbrombenzol-L6sung werden an1 RtickfluBkiihler 30 g 
l)iacetyl-methylphenylhydrazon in 75 ccm abs. Ather bei Zimmertemperatnr 
unter gatem Umschiitteln hinzugefiigt. Die iitherische L6sung gergt in ge- 
lindes Sieden, doch vcrliiuft die Reaktion lange nicht so etiirmisch, wie bei der 
Anwendung von Magneeiumjodmethyl bezw. -jodithyl. Nach beendigter Re- 
aktion wird die Lbsung noch eine Stunde lang bei Zimmertemperatur stehen 
gelassen und dann unter fortwihrendem Rtihren auE zerkleinertes Eis getropft. 

Berichte 6 D. Chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXXIV. 23 



Aucli hierbci verlhuft die Einwirkung weniger stiirmisch. Das Gemkch wird 
init vcrdiinnter Schwefdsiure. schwach angesiiuert, dreimal gut ausgcathert 
und die vereinigten itherisclicn Kxtrakte iiber Natriumsulfat getrocknet.. Beim 
Verchmpfen des ,ithers bleibt eine krystallinische Masse zurbk, die auf Ton 
nbgeprelt, aus Petrolither umkrystallisiert, abcrmals auf Ton gebracht und 
zur Analyse im Vakuumexsiccator getrocknet wird. Die Ausbeute hetriigt 
76OlO der Theoric. 

N ( 1 7 O ,  762 mm). 
0.2020 g Sbst.: 0.5624 g COi, 0.1364 g HoO. - 0.1561 g Sbst.: 14 3 CCItl  

ClrHgoON1. Ber. C 76.07, H 7.51, N 10.44. 
Gcf. n 75.98, 7.55, 1) 10.61. 

Die S u h t a n z  schmilzt bei GSO. Sie krystallisiert aus Petrolather 
in weiI3en Prismen, die i n  Alkohol, Ather, Benzol, Cbloroform, Essig- 
lither leicht, in Petrolather in der Kalte schwer, in der Wilrme l a c h t  
loslich, in Wnsser unliislich sind. 

cHa>C (OH). CO . CHa. Cs Hs 
D i m e t h y l - p h e n y l - k e t o l ,  

25 g des Hydrazons werdeii mit 100 ccm Wnsser und 10 g Benzaldehyd 
zwei Stunden am RtickfluDktihler gekocht. I-lierauf wird abgekiihlt, abfiltriert 
und das Hydrazon zsei- oder dreimal mit Wasser susgekocht. Die vereinigten 
Filtrate werdcn einer Iebhaften Wasserdamp€-Destillation unterworfen, wobei 
das Ketol nur schwer iibergeht. Das Destillat wird mit Kaliumcarbonat ge- 
sattigt, dreimal ausgeithert und die vercinigten &therischen Extrakte iiber 
Natriumsulfat getrocknet. 

Das beim Verdnnsten des ,ithers zuruckbleibende 61 wird untcr vcr- 
mindertem Druck dzstilliert, und geht bei 8 mm Druck urid 122-123O als 
Alige, f;irb- und geruchlose, lichtbrechende Fliissigkeit iiber. Die AusLcutc 
hetdgt CII. 73% dcr Theorie. 

0.1741 y Sbst.: 0.467.5 g CO2, 0.1150 g HsQ. 
CloHlsO~. Ber. C 73.13, H 7.31. 

Ge€. 73.23, rn 7.39. 
Die Verbindung hat ein spez. Gewicht von 1.0801 ( 1 7 O ) .  

CHs\C - CO - CH2 
0- co- co 

L a c t o n ,  CHs'. . (?). 

2.25 g Natrium werden in 30 ccm absolutem Alkohol gelost, der 
iiberschussige Alkohol bei 200° im Wasserstoffstrom verjagt, das zu- 
ruckbleibende trockne Athylat rnit 100 ccm absolutem Ather uud 14.4 g 
frisch destilliertem Oxalester versetqt und linter Kiihlung 10 g Trimetbyl- 
ketol in 10 ccrri absolutem Ather langsam hiuzugegeben. Es fallt so- 
fort ein schwerer Niederschlag Bus, der nach drei oder vier Stunden 
nut der Nutsche abfiltriert und mit absolutem Ather gut ausgewaschen 
wird. Er  wird alsdanu mit wenig Wasser versetzt, rnit verdiinnter 
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Schwefelsiiure schwach angesauert, die Losung mit &her dreinial 
ausgeschiittelt und die vereinigten atheriechen Extrakte uber Natrium- 
sullat getrocknet. Beim Verdunsten des Athers bleibt e ins  krystalli- 
nische Masse zuriick, die a u t  Ton gebracht uad aus  Aceton um- 
krystallisiert wird. Die Ausbeute betriigt ca. 5o0lO der Theorie. Sie 
sowohl als die Reinheit der Verbindung ban% in hohem Ma(3e von 
d e r  Qualitiit des Natriumiithylata, sowie von der Reinheit des ver- 
vendeten Ketols ab. Zur Analyse wurde die Substanz im Vakuum- 
exsiccator getrocknet. 

0.1449 g Sbst.: 0.2883 g CO1, 0.0700 g H,O. - 0.2105 g Sb~t.: 0.4152 g 
COO, 0.0984 6 H,O. - 0.1644 g Sbst.: 0.3249 g CO,, 0.0779 g HsO. 

C7&O4. Ber. C 53.85, H 5.17. 
Gef. 3 54.19, 53.75, 53.89, 3 5.42, 5.23, 5.30. 

Die Substanz krystallisiert in  schiioen Prismen, die bei 1130 
sehmelzen. Sie fiirbt Eisenchlorid tief purpurrot und entwickelt mit 
Natriumcorbooat Kohlensaure. Sie ist in  Petrolather sehr sehwer, in 
Ather, Essigiither, Alkohol, Methylalkohol und Wasser leicht, in 
Aceton und Benzol in der Kalte schwer, in der Wiirme leicht 18slich. 

M e t b y l i e r u n g  d e s  L a c t o n s  m i t  D i a z o m e t h a n ,  

“Ia\C - CO - C H  . CHa CHa’ . 0--0-co 
2 g Lacton werden in 50 ccm Ather gelost uod so vid einer 

iitherischen Losung YOU frisch dnrgestelltem Diazomethan hinzugefugt, 
bis die Stickstoff-Entwicklung heendigt ist. Hierauf wird der Ather 
1-erduustet uod die zurlickbleibende Krystallmasse aus wenig Wasser 
umkrystallisiert. Zur  Aoalyse wurde die Substsoz im Vakuum- 
exsiccator getrocknet. 

0.2017 g Sbst.: 0.4166 g CO?, 0.1088 g HtO. 
C~Hlo0,. Ber. C 56.44, H 5.92. 

Gef. B 56,33, D 6.03. 
Die Verbindung krystallisiert in  kompakten Krystallen. und 

achmilzt bei 89O. Sie  ist in Alkohol und Ather ziemlich leicht, iu 
Benzol iind Essigatber leicht, in kaltem Wasser schwer, in siedeudeui 
leicht loslich. 

CH3. C (OH). G O .  CH, 
I s o m e r e s  C a r b i n o l ,  (3). 

CHs-CO-CO 
4.45 g Nntrium werden in 60 ccm absolu,tem Alkohol gelfist, der 

iiberschiissige Alkohol bei 2000 im Wasserstotfstrom verjagt, dna 
Athylat mit 100 ccm absolutem Ather und 14.4 g Oralester versetrt 
and unter Kiihlung und Umschiittelo 10 g Trimethylketol in 10 cctn 

28 * 
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absolutem i t h e r  hinzugetropft. Nach etwa 12 Stunden wird abfiltriert, 
der Riickstand mit Ather ausgewaschen, mit verdunnter Schwefelsaure 
angesauert und dreimal gut ausgeiithert. Die vereinigten iltherischen 
Extrakte werden iiber Natriumsulfat getrocknet und der beim Vcr- 
dunsten des Athers zuriickbleibende Sirup irn Vakuum-Exsiccator 
sich selbst uberlassen. Innerhalb von 4 oder 5 Tagen scbeidet sich 
eioe reichliche Menge von Krystallen am,  die vom Sirup abfiltriert, 
mil Ton abgepreflt und aus Benzol umkrystallisiert werden. Die 
Mutterlauge wird eingedampft und zur weiteren Krystallisation stebeo 
gelassen. Die aus den1 Benzol erhaltene Verbindung wird zur volligeo 
Reinigung nochmals aus  Essigester umkrystallisiert. Sie  fiillt a u s  
diesem Losungsmittel in fein zerteilten Krystallen aus und schmilzt 
bei 179O. Die Ausbeute ist sehr geriog. Zur Analyse wurde die  
Substanz im Vakuum-Exsiccator getrocknet. 

0.1749 a Sbst.: 0.3438g CO,, 0.0862 g H,O. - 0.1809 g Sbst.: 0.3570g 
CO2, 0.0854 g EsO. - 0.1694 g Sbst.: 0.3323 g COP, 0.0772 g HIO. 

CTHSO~. Ber. C 53.83, H 5.17. 
Gef. D 53.61, 53.82, 53.49, * 5.52, 5.28, 5.09. 

Der Korper  ist in Benzol und Essigiither in der KZilte schwer, 
in der Wiirme leicht, in Wasser und in Ather ziemlich leicbt, in  
Petrollther fast unloslich. 

GH3 .C(OH).CO.CH.CHz 
CHg - C 0- GO 

M e t h y l i e r u n g  m i t  D i a z o m e t h a n ,  

0.3 g Carbinol werden in 20 ccm i t h e r  gelost und mit soviel einer 
iitherischen Losung YOU frisch dargestelltem Diazomethan versetzt, bis 
kein Stickstoff mehr entwickelt wird. Beini Verduosten des Athers 
bleibt der Methyliither krystallinisch zuruck und wird zur Reinigung 
aus wenig Wasser umkrystallisiert. Aus diesem Liisungsmittel scheidet 
er sich in  sehr feinen Nadeln aus, die getrocknet wie Glasnolle am- 
sehen. Zur Analyse wurde die Verbinduog im Vakuum-Exsiccator 
getrocknet. 

0.1550 g Sbst.: 0.3206 g GO,, 0.0842 g HaO. . 

CgHloOI. Ber. C 56.44, H 5.92. 
Gef. D 56.41, D 6.08. 

Die Verbindung schmilzt bei 70°. Sie ist in  Benzol und Essig- 
ester leicht, in i t h e r  weniger liislich, in Alkohol in der Kate ichwer, 
in der Wiirme ein wenig leichter, in  Wasser in der Kalte echwer, in 
der Wiirme leicht liislich. 

sf s



