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0.9094 g Sbst. verbrauchten zur Verseifung 187.20 mg KOH,; die so erhaltene
Lésung verbrauchte zur Neutralisation gegen Lackmoid 6.15 cem S&ure, entsprechend
187.41 mg KOH. — o.1922 g Sbst.: 0.48g9 g CO,, o.1915 g H,0. — 0.292¢ g Sbst.:
©0.0248 g Mg,P,0;.

CrgH 5004, PK (1349.34). Ber. Verseif.-Zahl 207.9, Basen-Zahl 207.9.
Gef. . 205.8, . 206.0.
Ber. C 69.38, II 11.21, P,04 5.25. Gef. C69.52, H 11.15, P,O; 5.40.

Die Isolierung eines aktiven Salzes des sekundiren Esters gelang nicht.
‘Wir zerlegten das Strychnin-Salz bei niedriger Temperatur in viele Fraktionen
und setzten dieselben mdglichst schonend in die Kaliumsalze um. Sie er-
wiesen sich simtlich als inaktiv.

Hr. Ing. R. Winkler hat die Darstellung von primidrem Distearin-
phosphorsdure-ester, die Umlagerung zu sekunddrem Ester und die Trennung
der beiden in Form der Kaliumsalze wiederholt, die — vielleicht technisch
interessanten — Natriumsalze dargestellt und zahlreiche Kontrollanalysen
ausgefithrt. Wir danken ihm auch an dieser Stelle fiir seine wertvolle Mit-
wirkung.

50. F. Adickes: Uber die Anlagerung von Alkalialkoholat an
Ameisensidure-ester (III. Mitteilung iiber Anlagerung von Alkali-
alkoholaten an Saure-ester).

[Aus d. Chem. Institut d. Universitit Tithingen.]
(Eingegangen am 17. Dezember 1926.)

In der letzten Mitteilung!) wurde gezeigt, dafl es unmoglich ist, zu
entscheiden, ob die Natriumverbindung des Malonesters aus Ester
und Alkoholat iiber die Anlagerungsverbindung C,H;0,C.CH,.C(ONa)
(OC,H;), entsteht. Hierfiber Aufkldrung zu erhalten, wurde auf dem Wege
der Einwirkung von Malonsdure-didthylester auf Natrium-methylat
versucht. Aus einem gemischten Anlagerungsprodukt héatten bei der Alkohol-
Abspaltung beide Alkohole entstehen miissen. Der Versuch scheiterte daran,
dafl die 4quivalente Menge Methylalkohol in allen Iosungsmitteln auf
Natrium-malonsiure-didthylester umesternd einwirkt.

Damals war die Abhandlung H. Scheiblers?), in der er das von mir
(L. c.) auch schon beobachtete, schon krystallisierte Einwirkungsprodukt
von Ameisensiure-ester auf Natriumithylat als Natriumoxy-
dthoxy-methylen, C(ONa)(OC,H;), beschreibt, soeben erschienen. FEr
bezeichnet dessen Fntstehung iiber die Anlagerungsverbindung HC(ONa)
(OC,Hj), als wahrscheinlich. Da zu erwarten war, daff der so glatt ent-
stehende, dther-unlosliche Korper C(ONa)(OC,Hj) als idther- oder acetal-
artig nicht so leicht durch die dquivalente Menge Methylalkohol in dtherischer
Suspension umgeestert wiirde, lockte der Versuch des indirekten Nach-
weises einer intermedidren Anlagerung bei dieser der Natrium-malonester-
Bildung ganz analogen Reaktion. Das Gemisch der gegebenenfalls zu er-
wartenden XKorper C(ONa)(OCH,) und C(ONa)(OC,H;) wire analytisch
leicht nachzuweisen gewesen.

Meine Versuche zur Herstellung des Natriumoxy-d4thoxy-methylens
verliefen aber unerwartet. Ich erhielt zwar, wie schon frither, auch nach
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II. Scheiblers (1. ¢.) Vorschrift leicht ein schon krystallisiertes Einwirkungs-
produkt, bei dem auch, wie im Versuchsteil einwandfrei gezeigt wird, 1 Mol.
Ester mit 1 Mol. Natriumalkololat reagiert hat. Aber ich erhielt ganz andere
Figenschaften und Analysenwerte, als sie H. Scheibler fiir sein Natrium-
oxy-dthoxy-metliylen anfiihrt. Der erhaltene Korper ist offenbar kein
Derivat des zweiwertigen Kohlenstoffs, sondern Natriumoxy-didthoxy-
methan, also das einfache Anlagerungsprodukt aus Ester und Alkoholat,
HC (ONa)(OC,Hy),, wie die Natrium- und die Athoxyl-Bestimmung zeigen.
Die Ameisensiure nimmt also auch in dieser Anlagerungsfihigkeit ihres
Yisters eine Sonderstellung unter den Carbonsiuren ein, von denen ich
(1. c.) zeigte, daBl Anlagerungsfdhigkeit nur bei der Gruppierung R.C(:0).
C(:0).0.R’ vorhanden ist. Diese Besonderheit zeigt die Anlagerungs-
verbindung auch in ihren liigenschaften. Man kann sie als dthoxyl-sub-
stituiertes Natriumumethylat betrachten, womit ihre im Gegensatz zu den
bisher bekannten Anlagerungsverbindungen stehende Unléslichkeit in Ather
und Petrolither bei groBer Losliclikeit in absol. Alkohol gut iibereinstimmt.
Sie zersetzt sich beim Losen in Wasser nichit wie die anderen Anlagerungs-
verbindungen unter Bildung von Siuresalz und Alkoliol, sondern unter
Bildung von Natronlauge und Kohlenoxyd-didthylacetal: HC(ONa)
(OC,H;), + H,0 - NaOH + HC (OH)(OC,H;), - H,0 + C(OC,H,), (I}). Dic
von H. Scheibler vermutete Zersetzung nach C(ONa)(OC,lI;) -i- IL,0)
= NaOH L+ CO + HO.(C,H; findet keinesfalls statt. Der Beweis fiir
die danach entstehenden groflen Mengen Kohlenoxyds war auch nicht
erbracht. Wie eine quantitative Kohlenoxyd- Bestimmung zeigte, ent-
stehen nur minimale Mengen Kollenoxyd. Die im Versuchsteil bewiesene
Zersetzung zu Kohlenoxyd-acetal nach I, die der Spaltung der Ameisensiure
in Kohlenoxyd und Wasser analog ist, wird offenbar verursacht durch die
leicht vor sich gehende Wasser-Abspaltung aus dem durch Hydrolyse zu-
niichst entstchenden Oxv-didthoxy-methan. Dies als Zwischenstufe anzu-
nehmen und keine direkie Natriumhydroxyd-Abspaltung, ist auch wegen
der grofleren Additionsfahigkeit von Kohlenoxyd an Natriumhydroxyd als
an Wasser wahrscheinlicher. Die Athoxylgruppen haben hier offenbar
mchr den Charakter von Acetal- oder gar Ather-Athoxylen, wie sich auch
an der geringen Empfindlichkeit des Kohlenoxyd-didthylacetals gegen Alkali
zeigt, wihrend durch Sduren leichter hydrolytische Abspaltung eintritt.

In den anderen FEster-Anlagerungsverbindungen mit der Gruppierung
R.C(:0).C(ONa)(OC,H;), dagegen bewirkt dic Nachbarschaft der Carbonyl-
gruppe eine leichte Verseifbarkeit, wie auch die a-Ketosdure-ester besonders
leicht verseift werden. Dal} genau ein Aquivalent Natronlauge entsteht,
fand ich nicht bestdtigt. s ist ein kleiner Teil des Natriums acidimetrisch
nicht titrierbar. Iir liegt als Natriumformiat vor, wie durch die quanti-
tative Ameisensdure-Bestimmung entgegen H. Scheiblers Angaben, der
keine Ameisensiure nachweisen konnte, sowie durch die Bestimmung des
in absol. Alkohol unléslichen Teiles, der aus Natriumformiat besteht, fest-
gestellt wurde?®). Das Ergebnis seiner Natrium-Bestimmung ist nicht ver-
wunderlich. Er bewahrt den Korper in Petrolither auf und wird ihn vor

3) Hierin gibt mir diec von H. Scheibler angefiihrte Titration auch Recht, in der
fiir 0.8150 g Sbst. 0.31 g NaOH gefunden werden, ,,ber. 0.31 g, wiihrend sich in Wirk-
lichkeit 0.34 g berechnen.
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der Analyse im Vakuum davon befreit haben. Da geht der Kdirper aber
allmihlich in ein Gemisch von ameisensaurem Natrium und Natriumalkoholat
iiber, die denselben Natrium-Gehalt haben, so dafl man nach entsprechcnden
Wartezeiten alle Natriumwerte von 16- 34", finden kann. Die genane
Untersuchung dieser Zersetzung, sowie die Bearbeitung anderer, sich auf
das Natriumoxy-didthoxy-methan beziehender I‘ragen soll mnoch durch-
sefithrt werden. Die Angabe iiber die 100-proz. Ausbeute an C(ONa)(OC,II;)
(aus 23 g Natrium 88 g) mull woll ebenfalls auf einem Druck- oder Rechen-
fehler beruhen, denn das Molekulargewicht von Natriumoxyv-dthoxy-methylen
st g6.

Da auch Natriumoxy-didthoxy-methan bei der Behandlung it Phosphor-
oxychlorid und darauf mit Natriwmithylat unter Bildung von Kohlenoxyd-
didthylacetal reagieren kann, was nach den Gleichuugen: 2IIC(OC,Hj),
{ONa) - POCl; =- 2HC(OC,H;),.Cl + NaPO, -- NaCl;  HC(OCH,),.(l
HCl 4 C(OCI1;),; IICT 4+ NaOC,H,; — NaCl -{ HO.C,II; vor sich gehen
wird, so werden alle anderen wichtigen und interessanten Iirgebnisse der
zitierten Arbeit H. Scheiblers durch meine Teststellungen nicht beriihrt.

Beschreibung der Versuche.
Zur
Darstellung des Natriumoxyv-didthoxy-methans

kann man genau nach der Vorschrift H. Scheiblers?) fiir die Darstellung
des Natriumoxy-dthoxy-methylens verfahren. Auf den Schutz vor
I'euchtigkeit ist besonders zu achten. s ist vorteilhafter, statt mit der
zweiten Ester-Portion allein zu verreiben, den Fster mit der 3-fachen Menge
absol. Athers zu verdiinnen, da dann besser fiir eine gleichmillige Durch-
mischung gesorgt ist. Ebenso ist es beim Arbeiten mit 1/, —1/,-Mol.-Portionen
angenehmer, die ganze Behandlung im selben GefdB durchzufithren, wozu
sich ein weithalsiger Rundkolben oder eine Saugflasche eignet.

Bei der ersten Zugabe des Listers geht, bevor die eigentliche Reaktion cintritt.
Natriumalkoholat in Losung, wie sich nach demn Abfiltricren durch die starke Ausfillung
beim Eiuleiten von Kohlendioxyd zeigte. Ob das Alkoholat als solches oder als Anlage.
rungs-Verbindung enthalten ist, wurde noch nicht entschieden.

1. Ein Ansatz von 8 g Natrium ergab den Korper in schonen Krystallen.
Mit Schwefelkohlenstoff reagiert auch diese Anlagerungsverbindung unter
Xanthogenat-Bildang. Iin Teil wurde in Wigeglischen mdglichst schnell
abgefiillt, ein anderer Teil zeigte, mit Wasser iibergossen, nur eine gunz
geringe Gasentwicklung.

0.4780 g 8bst.: o.2444 ¢ Na80,, — C;H,,0;,Na. Ber. Na 16.2. Gef. Na 16.5.

1.2784 ¢, 0.4802 ¢ Sbst. verbrauchten (Indicator: Phenol-phthalein) ~.1 cem n-11C1
und 27 cem nj,-HCL — Gef. Na 12.8, 12.7

1.0621 g, 0.5772 g Shst. wogen nach 3 Tagen im Vakuum iiber Schwefelsaure o.50n4
und o0.2850 g und hatten ecinen Gehalt von 33.4 95 Na, von denen 10.3 9, titrierbar waren.
Die sich daraus ergebenden 17.1 9, an untitrierbarem Natriun miissen 50.8 ¢, Natrium-
formiat sein, da sich kein Salz mit kleinerem Molekulargewicht gebildet haben kann.
iDie Abwesenheit von Carbonat und Oxalat wurde bewiesen.) Die titrierbaren 16.39,
Natrium kénnen darum nicht Natrinmoxy-dthoxy-methylen sein, da das 08 9, entspriiche.
I’s mufl das Kohlenoxyd des Ameisensiure-esters fast ganz entwiclhien sein, und diescr

1 B. 39, 1020 T1520..



(1927). von Alkalialkoholut an Ameisensdure-esier.

by
~1
(o1}

Rest aus Natriumalkoholat bestehen, was 48.2°;, ergibt, zusammen mit demm Natriwm-
formiat also fast 100 9.

2. Beim Aufbewahren eines anderen Ansatzes unter Petrolither wurden
die Krystalle zunichst noch schoner und glianzender. Im Vakuum werden
sie iiber Schwelelsdure nach kurzer Zeit matt und weifl. Nach 8 Tagen in
Petrolather und sclinellem Befreien von diesem im Vakuum gaben:

01592 g Sbst.: 0.0794 g Na,80,. — CII;;0;Na. Ber. Na 10.2. Gel. Nu 10.15.

0.7794 g Sbst. verbranchten 49.2 cem u/(-IICL (Indicator: Phenol-phthalein). - -
Gef. Na 14.5.

Der Titer dndert sich niclht, ob mun erst mit iiberschiissiger verd. Sdure oder mit
verd. Lauge crhitzt. Bei langerem Aufbewahren in Detroliither bhilden sichi Gasblasen,
und der Natrium-Gehalt der Substanz steigt. Iis entstchen anscheinend Natrimmithylat,
Kohlenoxyvd und Alkohol.

3. In cinem neuen Ansatz wurde nach Zeisel der Athoxyl-Gehalt bestiniumt.

o.20oy g Sbst.: o.1390 g Na,S0,. Gef. Na17.28. - 0.3782 ¢ Sbst.: 1.2332¢
Au]. Gef. C,ITO 62.5. — 0.0690 g Shst. verbrauchten 33.2 com ni-IIC1 (Indicator:
I'lienol-phthalein).  Gef. Na 11.4.

Bercchnet fiir Natriumoxy-didthoxy-methan 16,29, Na und 63.4 9, C,IT,0.

Das Produkt hatte sich also schon etwas zersetzt. Nach den Lirfahrungen
ain anderen Fster-Alkalialkoholat-Verbindungen muflte ein Zuwenig an
Athoxyl und Zuviel an Natrium erwartet werden, weil kleine Feuchtigkeits-
mengen verseifend wirken kénnen. Der entstehende Alkohol kann aber
hier vom unzersetzten Anlagerungsprodukt als Krystall-Alkohol aufgenommen
werden, wofiir dessen Ahnlichkeit mit Natriumniethylat spricht. Daf} it
Luft-Feuclttigkeit offenbar Natriumformiat-Bildung eintritt, im Gegensatz
zur Kohlenoxyd-didthylacetal-Bildung beim Losen in Wasser erklire ich
mir so, dal} beim festen Korper das Hydrolysen-(Gleichgewicht der Natrium-
oxygruppe mit Wasser miehr aul Seiten des unhydrolysierten Korpers liegt,
weil hier das gebildete NaOH nicht wie beim I.6sen in Wasser fortgeschafft
wird. Die Hydrolyse der Athoxvlgruppen ist hier im festen Korper aber
begiinstigt, weil der entstehende Alkohol gleich von unverindertem An-
lagerungsprodukt als Krystall-Alkohol gebunden wird.

4. Qualitativ wurde in allen Ansatzen durch die Kalomelprobe Ameisen-
saure nachgewiesen. Im folgenden Versuch gescliah es quantitativ nach
H. Franzen® nach der Neutralisation der willrigen Losung mit Essigsiure.

0.8196 ¢ Bhst.: 0.3996 g Nu,S0,. Ber. Na 16.2. Gef. Na 15.8. — 0.8668 g Sbst.
verbrauchten 48.2 cemi n/,-HCL  Gef. Na 12.8. —— 0.8236 g Sbst.: 0.5260 g Hg,Cl,.
Gef. H.COOH 6.24.

Die Ameisensidure- Bestinimung entspricht 3.12 95 untitrierbarein Natrium,
aus der Titration und dem Gesamtnatrium werden 3%, berechnet. Die
Priffung auf Carbonat ergab bei frischem Anlagerungsprodukt 0.969%, CO,,
bel einem &lteren, in Petrolither aufbewahrten Produkt wurden 1.5°%; CO,
gefunden.

5. Lost man frisch dargestelltes Natriumoxy-diithoxy-methan in absol.
Alkohol, so bleibt ein unléslicher Riickstand von Natriumformiat, der dem
(ehalt an untitrierbarem Natrium bzw. Ameisensiure entspricht.

0.2070 g Shst.: 0.1266 g Na,50,. Gef. Na 15.35.

0.9820 g Sbst. verbrauchten 51.4 cem #n/,,-11C1 (Indicator: Phenol-phthalein).

Gef. Na 12.03. — Daraus errechnen sich 9.8, NaOOC.H.

%) Journ. prakt. Chem. 727 83, 323,
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15.377 ¢ Sbst. desselben J\nsatzes wurden zngleich in 200 cem absol. Alkohol aui-
geschlimmt und verschlossen 23 Stdn. stehen gelassen. ¥is blieben 1.124 g ungeldst.
Lis miissen nach dem Gehalt an untitrierbarem Natrium 1.51 g ungeldst geblieben sein.
Da sich von wasser-freiemn Natriumformiat in 200 cem absol. Alkohol o.q g I8sten,
stinmt es genau. Die Analyse ergaly aus Natrium- und Ameiscusiiure Bestimmung,
dafl fust reines, wahrscheinlich nur noch etwas Alkoliol enthaltendes Natrimmformiat
vorlag.

Auch dieser Versuch maclit dic unter 3 gemachte Annahme, dall Natrium-
formiat an den Krystall-Oberflichen entstehen kann, ohne dal der ent-
stehende Alkohol austritt, indem er als Krystall-Alkohol der Anlagerungs-
verbindung im Krystall bleibt, notwendig.

6. U sicherzustellen, dafl von dem im Uberschull angewandten Ameisen-
siure-ester pro Mol. Natriminalkoholat ein Mol. in Reaktion tritt, wurde
nach einem Verfahren gesucht, den im Vakuum verdampften Ester quantitativ
zu bestimmen. Da kein geniigend grolles Dewarsches Gefi8 zur Verfiigung
stand, konnte das Ather-Ester-Dampfgemisch mnicht kondensiert werden.
Es war aber moglich, ithim den Iister vollkommen zu entziehen, indem man
den Dampf durch mehrere Waschflaschen mit amylalkoholischem Natrium-
amylat und den berechneten ccm Wasser leitete. Das zeigt ein Probeversuch:

8 g Ameisensiiure-ester wurden mit 250 cem Ather im Vakuum durch 3 vor die
Puinpe geschaltete Waschflaschen mit 10 g Natrium in 250 ¢em Amylalkohol und 71/, cem
Wasser durchgesaugt. Der Amvlalkoliol wurde mit Wasser in Portionen ausgeschiittelt.
Nach dem Trenmen wuren ¢s 1142 ecm Wasser. Davon wurden 1oo cem mit Essigsdure
neutralisiert und die Ameisensdure nach H. Franzen bestimmt. Iis waren 0.405I g
(4.1448 g 11g,Cl,). Ber. 0.4335 g. Die Ubercinstimmung geniigte; durch cinen griéBeren
TTherschufl an Natriwm uud eine weitere Waschflaschie war noch cine Verbesserung zu
erwarten, die auch eintrat.

Es wurde ein Ansatz it !/, Mol., also 18.5 g Iister als erste, .25 ¢
als zweite Zugabe durchgefithrt. Das Ather-Ester-Dampfgemisch perlte
beim Absaugen mittels der Wasserstrahl-Pumipe aus Capillaren durch die
400 cem Amylalkohol it 17 g Natrium und 15 ccm Wasser in .4 Wasch-
flaschen. Nachdem die erste Ather-Iister-Portion in 24 Stdn. abgesaugt
war, hatte sich noch kauin etwas Natriumformiat im Ampylalkohol gebildet.
Die zweite Ester-Zugabe wurde nach 12-stdg. Stehen in 24 Stdn. abgesaugt.
Obwohl der Gasstrom sehr lebhaft war, wurde doch fast aller lister in
der ersten Waschflasche verseift, in der sich eine grofle Menge Natrium-
formiat abschied, wihrend die anderen Waschilaschen fast klar blieben.
Der aus der letzten verdampfte Amyvlalkohol wurde vor dem zweiten Ab-
dampfen ersetzt.

Das bei diesem Ansatz erhaltene Natriumoxy-didthoxy-methan roch
beim Offnen des Tixsiccators weder nach Ather, noch Alkohol, noch FEster.

An Ameisensiure wurde auf die beschriebene Weise nur so viel aus
dem Amylalkohol erhalten, wie dem {iberschiissigen Ester entspricht. s
war I 1 Wasser nach dem Ausschiitteln, davon wurden 50 ccm abpipettiert.
Iis wurden 2.8888 g Hg,Cl, gefunden. Das entspricht 0.2823 g Ameisensiure.
Berechnet aus 9.25 g Iister: 0.2862 g.

Die Substanz wurde analysiert: 0.3066 g Sbst.: 0.1632 g Na,80,. -— Gef. Na 17.23.

0.6730 g Sbst. verbrauchten 29.9 cem nf-IIC1 (Indicator: Phenol-phthalein). - -
Gef. Na 10.2 9%,

Bel der Zersetzung mit verd. Sehwefelsdure bis zur schwach sauren Reaktion wurden
aus 8.713 ¢, die nach der Titration 63 % Natriumoxy-didthoxy-methan enthalten mubten,
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in 3 Stdn. nur 4 cem Kohlenoxyd - ca. 0.579, des heim Zerfall der Anlagerungsver-
binduny in Alkohol, Natriumhydroxyd und Kohlenoxyd zu erwartenden Kohlenoxyds.
Die Bestimmung geschah durch Uberfiihrung aus dem Zerselzungskélbchen in ein Azo-
tometer ittels Kohlendioxyds und Adsorption des Kohlenoxvds aus dem Sauerstoff-
Stickstoff-Gemisch.

9. Zur Isolierung des Kohlenoxyd-didthylacetals, das beim Lésen des
Natriumoxy-didthoxy-methans in Wasser neben Natronlauge entsteht, wurden
je 8 g eines wie gewbhnlich gemachten Ansatzes mit 11 9, titierbarem Natrium
in 25 ccm Wasser gelost. Bei quantitativer Ausbeute waren ungefihr 4 g
Acetal zu erwarten. Die eine Portion wurde mit Kolonne abdestilliert. Von
70—85° gingen etwa 3 ccm iiber. Diese hatten stark den von H. Scheibler
als eigentiimlich dumpf bezeichneten Geruch des Kohlenoxyvd-didthyl-
acetals. Aber auch der Riickstand hatte noch diesen Geruch. In die 3
itberdestillierten ccm wurde so viel Calciumchlorid gegeben, daBl noch etwas
fest blicb. Dann wurde mit Ather ausgeschiittelt und destilliert. Zwischen
70% und 78% gingen etwa ®/, ccm iiber. Zu eciner Destillation iiber Natrium
war es zu wenig. Die willirige Calciumchlorid-Lésung enthielt, wie sich bei
erneuter Destillation zeigte, noch Kohlenoxyd-acetal. Die zweite Portion
wurde 2-mal mit 40 ccm Ather ausgeschiittelt und dieser mit Chlorcalcium
getrocknet. Bei der Destillation mit Kolonne und dann aus kleinen Koélbchen
wurde I ccm einer zwischen 73° und 76° destillierenden Tliissigkeit erhalten,
die mit Natriumstiicken nur kurze Zeit Wasserstoff entwickelte. Auch hier
enthielt die ausgeidtherte, wilirige Losung noch reichlich Acetal, was sich
bei der Destillation mit Kolonne zeigte.

Die Entstehung von Kohlenoxyd-didthylacetal beim L&sen
von Natriumoxy-didthoxy-methan ist also erwiesen.

Um die offenbar quantitative Spaltung durch Wasser fiir die Darstellung?®)
des Kohlenoxyd-acetals nutzbar zu machen, wurden 15 g Substanz mit 10.5 9,
titrierbarem Natriun unter Ather mit nur 8 cem Wasser zersetzt. Die nach lingerem
Stehen und Umschiitteln entstehende Lauge blieb so zihfliissiz. Der abgegossene
Ather wurde mit Kolonne destilliert, wobei 6.5 g bei ;0—769 iibergingen. Berechnet 7 g.
Dies Kohlenoxyd-acetal war aber noch nicht rein, da init Natriom noch lebhafte
Wasserstoff-Entwicklung eintrat.

%) Die Darstellung mit Thionylchlorid an Stelle von Phosphoroxychlorid
gelingt nicht. Tis entsteht Schwefligsdure-ester, ebenso wie mit Acetylchlorid
Essigester entsteht. Der Grund fiir die geringe Ausbeute mit Phosphoroxychlorid
diirfte also die Bildung von Fhosphorsiure-ester sein. Die Darstellungs-Moglichkeiten
fiir Kohlenoxyvd-acetal wurden als zu dem Gebiet der Arbeiten II. Scheiblers gehdrig
nicht weiter verfolgt.





