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schopfend mit 1ieiBem Wasser extrahiert, hvobei ein weil3es Puh-er hinterblieh. 
Ausbeute 4.0 g Substanz (21 :I;). 

0.1327 g Sbst.: 0.2313 g CO,, 0.0777 g HzO. 
Gef. C 47.5, H 6.6. Methoxylzahl 3.1 O;,, 1,igtiinzahl 10. . lletlioxvlzahl des 

1,ignins 13.7 9:. 
Das niit Athanol aus  den1 alkalischen 1;iltrat gefallte, in verd. Alkali 

liisliche Produkt wurde durcli 5-nialiges Unifallen aus waI3r. 1,iisung niit 
Athano1 gereinigt (weil3es Pulver). Ausbeute 2.4 g xylan-alinliche Substanz 
(1 2.8 70). 

0.1 323 g (ber. auf nschefreie Sbst.) : 
0.2251 g CO,, 0.0679 g IIzO. 

c 46.4, €1 5.7. i\letl1ox ah1 2.8 YO, Ligninzahl 17.7 9;, , l\.lethoxylzahl des Ligtiins 
10.6 S;. 

berucksichtigt wi rde .  
Trotz vielfachen IJmfallerls blieh die  Substanz natrinni-lialti~, was bei der Analyse 

24. O t t o  Schales : Versuche mi t  3-Chlor-2-methyl-propen- ( 1 ) .  
iAus t l .  P1iarm;iholog. Insti tut  (1. T:niversitiit 'I'artu (Dorpat i ,  ISstl:ind.] 

(Bingegangen mi 12.  Ilezember IO.%.! 
.%us tertiiirein Butvlalkohol (I) erhalt man durcli Wasser-Abspaltung 

Isobutylen (11). Diese Ulriwandlung kanri in verschiedelister Weise vor- 
genominen werden, technisch z. B., indeni nian tertiaren Butylalkohol 
daiiipfformig bei 100 -1 500 iiber Tonsclierben leitet, die iiiit Phosphorsatire 
getrankt sind, iiii Laboratorium auf beyuemelll \TTege dadurch, dal3 man 
Oxalsaure auf Butylalkohol einwirken 1aBt l) . Bringt iiiari Isobutyleii mit 
Clilor zusammen, so entsteht, wie M. Scheschukow zeigte2), in gtter AUS- 
heute Isobutenylclilorid (I 11). Dieses 3 - C h l o  r - 2 - in e t  11 y 1- p r op e 11 ist als 
metliylsubstituiertes A411ylclilorid von Interesse. Es siedet bei 71 .5~---72.5O, 
also etwa gleich hoch wie Allylhrornid (71O). 

Obwohl mehr als 50 Jalire seit der erstmaligeii Herstellung des Isobutenyl- 
chlorids vergangen sind, ist nur sehr wenig iiher diese Substam bekaiint ge- 
worden. Synthesen, bei denen 111 als Keaktionspart!ier Verwendung f a d ,  
sind hisher riicht durcligefiihrt worden, abgeselieii yon der 1)arstellung des 
2.5-I)imethyl-liexadiens-(l.5) (IV), die S. Przyby tek3)  so vornahni, daB er 
Isobiitenylchlorid zusainnien riiit Natriuiii unct absol. k h e r  iiii zugesclimol- 
zenen Rohr 2-3 Mon. ( ! )  bei %0--50° stelieri lie1,I. 

'+ (CH,),C:CH, "I' + ClCEI,.C(CH,) :CH2 
I. XI. 111. 

CH, : C (CH3) CH, . CH, . C (CH,) : CH, CH, : C (CH ) . CH, . OH (CH,),CH . CHO 
117 .  TI. 

Die Rediiigungen, die P r z y b y t e k  fiir notweritlig eraclitete, uiii %ti den1 
Kohlenwasserstoff zu gelaiigen, lieRen vermuten, dd3 die Haftfestigkeit des 



(1.037) I #chalets: Versuche mit 3-Chlor-2-w~ethyl-~ro~en- ( 1 ) .  117 

Halogens in IIT sehr hoch ist. Diese Verinutung wurde bestarkt durcli die 
Angilten, die %. I ' o g o r ~ h e l s k i ~ )  iiber die Verseifung des Clilorids znni Iso- 
1)iitcnylalkoliol (V) rnacht. l3r ,,verbesserte" die Verseifungs-Methodik von 
Scliescliu kow2)),  die darin bestand, daB Xsobutenylchlorid init 7.5-proz. 
Kaliuiiicar~~onat-I,iisiiiig erwarnit wurde und hei der alle naheren Angaben, 
wie Zeitdauer drr  Uriisetzung und Ausbeute, felilen, auf iolgende Weise. 
lkts Cliloricl wurde iiiit 10-pro". Kalilauge in einen birnenfijrniigen Hehalter 
cinjiescliniolzen unrl unter gelegentlicheni Umschiitteln bei Zinimerternpe- 
r:itrir belassen. Nach 2 Mon. ( ! )  liatte sicli die obere Schicht, die a~ i s  111 be- 
stelit, etwa auf die Hiilfte verringert. %-warmen bis auf SOo (1 Mon. laiig) 
1)raclite keine weitere 1Jmsetzung. Man kann, da Pogorshe lsk i  kcine Aus- 
bcute angiht, iiur indirekt schlieBen, daB nicht niehr als 50 %, des Chlorids 
verseift wurden. ISr erhielt Isobutenylalkohol, der, nachdem er 1 Jahr iiber 
gescliniolzeneiii Kaliunicarbonat getrocknet war, bei 1 14O siedete und der 
sicli durcli Behandlung niit Schwefelsatrire zu Isobutyraldeliyd (VI) unilagern 
lieB 2). 

Die Erniittlungen von Pogorshe lsk i  und I ' rzybytek  init dem prak- 
tisclien Hndergebriis einer, ini Verglei.cli zti den Allylhalogeniden, stark ver- 
ringerten Heweglichkeit des Halogenatoins iiii Isobutenylchlorid, sind theo- 
retiscli nicht ~ I I  stiitzen. Ich sah niich deshalb veranlalit, die Reaktions- 
faliigkeit von 3-Clilor~2-nietliyl-propcn erneut zii priifen, uni x u  Aussagen 
iiber seine Verwendlxirkeit fiir synthetische Zweclre zii gelangen. 

Zur orientierendcn Ernnittlung der Keaktioiisfiiliigkeit wurde I s o b u t e n y l -  
c 11 1 or i d niit 111 e t h y 1 a 1 k o h  o 1 is ch e r I< a1 il au  g e auf (kin Wasserbade er- 
~ B r i i ~ t .  Uabei wurde nach wenigen Miii. bereits Ausscheidung von Kaliuni- 
chlorid bcobaclitet, T)mcli 3 -stdg. Keaktion wurden hierbei 90 %, des Chlo- 
rids uiiigesetzt, wie sicli aus der Menge des entstandeneri Kaliumchlorids 
ergah. ISine Naclipriifung der Verseiinng nach I'ogorslielski zeigte, da13 
iincli 200-sttlg. Scliiittcln eines (kiiiisclies von Isobutenylchlorid und Kali- 
laugc, hei %iiiiiiierteiiiy)cratur noch 95 '%, des 3-Clilor-2-methyl-propens zuriick- 
gewonnen \vcrtlcn kiinrien, so daB dieses VerCahrcn praktisch uiibraticlibar ist. 
Tlagegen konnte durcli 8-stdg. Erwiirinen des Chlorides init einer 3 0-proz. 
Kaliun~carboiiat-I,6snng, entsprechend den Angaben von S c h e s c l i i ~ k o w ,  
Isobutenylallroliol erlialten werden. Die Atisheute betrug etwa SO 'yo d. 'l'li. 

Versiiclie ziir I)arstellung von 2.5 - I1 i methyl-  h e x a d  icii (IV) xeigten, 
daW man wesentlicli einfacher mii i  %idc gelangt, als l ' rz yh  y t  e k angibt. 
I s  o b tit e n y 1 c 11 1 o r  i d r e  a g i e r t 1 )  e r e  i t s i 11 5 t 11 e r i s c li e r I, ii s u n g iii i t 
Magnes ium i n  d e r a r t  s t i i rn i i scher  K e a k t i o n ,  daW die  I J inse tzung 
du rch  Kiil i len ver langsa i i i t  w e r d e n  niuW. Uereits nach wenigen Min. 
ist die 12e:tktion heendet, die nacli P r z  y b y t  e k Monate in Anspruch nimnit. 
l h e  Ausbeute an dieseni Kolileii~~7asserstof E betraigt 80 *A, (1. Tli. 

Meine i;eststellungen, tiaW 3-Clilor-2-iiietliyl-propen durch kurze Be- 
handlung niit T(aliunicarhonat-I,ijsung- verseift wird und daB es sich sehr 
lebhaft init hk~gnesiuiii unisetzt, xeigeii, (la13 man iiicht von einer reaktions- 
tragen Suhstaiiz spreehen kann. Weitere Ilnisetzungen bestatigten diesen 
Befund. 

4, %. I 'ogorslielski, Joiim. Russ. p h y s . - c t i c ~ ~ ~ .  k s .  36, 1129 [1.904] (C. 1905 I, 
667). 
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Wahrend man hei Alldierungen nach C1 a i  se  n 5, in1 allgenieinen Allyl- 
bromid anwenclet, ergibt hereits die I~insetzung cies hoinologen 15obutenyl- 
chlorids in etwa 72-pro~. Ausbeute den Pheno l -  ~ ~ - m e t h y l - a l l y l ~ - a t l i e r  
(VII), der hei 890110 imn siedet und einen angeneliiiien anis-ahlichen Gerucli 
besitzt Durch Umlagerung entsteht o-  P-Methyl-al lyl j  -pheno l  (VIII) in 
82-pru. Ausbeute Dieies Phenol, eiiie farblose Flussigkeit von gnaj akol- 
artigeni Ceruch, siedet bei 102-103°1 11 tnrn Sein 3Ietliylather kann durch 
Unisetzung niit Diinethyl-lsulfat leicht erhalten werden ,lusbente 87 O 0  d "11 , 

Sdp 11 92 5--94'. 

AP\ 
C(CH3)Z /\.(I CH,.C(CH,) CH, ,/\ OH + * 

I l 1  I CH, C(CW,). CH, I \/ \/ \/ CH, 
1711. YIII  IS. 

Versncht man 0-1  ~-~~Iethyl-allylj-phenol durch Erliitzen iiiit Eisessig und 
Bromwasserstoff-Liisung nach der Vorschrift votl Claisen itnd T i e t  zefi) in 
das isoiiiere Dimethyl-cumaran (IX) iiberznfiihren, so erhalt man eine sirup- 
artige rote Masse, von der etwa 1/3 destilliert werden kann. Das Destillat, 
das bei 240--260°/12 inni iibergeht, erstarrt zu einem ziihen, klargelben 
Harz, wahreiid der Ruckstand, der in der Hitze orange gefiirbt ist, zn einer 
glasartigen rubinroten Masse erliartet. Man erhilt also offenbar Polynieri- 
sations-Produkte, was bei der Neignng der ~~ethyl-9llyl-(:ruppierung, sich 
z n  polymerisieren, verstatidlich erscheint. Abanderungen der Bedingungen 
liefern, \vie iiii X'ersuchsteil beschrieben ist, eine Flussigkeit als Iiohprodukt, 
von der wiederuni etwa l/:% destillierbar ist, und nach Geruch und Siedepunkt 
(1.98--204O/755 mi11 : 82-83°,'1G iiini) das gewiinschte Cuniaran darstellen 
kann. Die Hauptmenge widersetzt sich auch hier der nestillation und geht 
in eine sprode, orange gefarbte klare Nasse iiber. 

Eineii weiteren Beweis fur die Uirisetzungsfaliigkeit des Isobntenyl- 
chloritls erhalt man, wenn man es anf B a rb  i t u r s a 11 r e  einwirken laBt. Als 
ich, in Anlelinung an das 1)tsch. Reictis-Pat. 268 158, eine wailSrig-alkohol. 

Liisung von Isobutenylchlorid 
und Xatriuniacetat zu einer auf CH, : C(CH,) . CH,, ,CO--NH, 

<, nr\ 
L LV 

CH,:C(CH,) .CH,' ' C O -  NH" 70 --73O erwariten Barbitm- 
v saure-T,ijsung tropfen lieli, erhielt 
11. ich die 5.5-Di-isohutenyl-barhi- 

tursaure in Form farbloser Nadeln v01n Schnip. 222". wohei die Ausheute 
an aiialysenreiiier Substanz 35 yo d. Th. betrug. Die pharrriakologische Prii- 
fung, bei deren L)urchfiihrung iiiich Frau Dr. Kae r -King i sepp  in tlankens- 
werter Weise unterstutzte, ergah, daB die Substanz sicli in ihrer Wirkung 
nicht wesentlicli von derjenigen der homologen niall~-l-harbitursaure unter- 
scheidet. Rei peroraler Verahreicliung der freien Saure in XvaBriger Suspension 
an Meerschweinclieii betragt die eben wirksanie Dosis 40 ingjkg Neerschn-ein- 
chen ; die minimale todliche 1)osis liegt bei etwa 1.50 iiigikg Meerscliweinclieri. 
Die narkotische Wirkuiig setzt rascli ein, dauert ntir \\-enige Stunden an und 
klingt bei nicht ttidticlieii Dosen ziemlicli rasch ah 



Beschreibung der Versuche. 

1) Ver se i fu i ig  T, on I s o b n t e n y l c h l o r i d  (111) 

I s o h u t e n y l c l i l o r i d  \\erdeil niit 50 ccrii 25 proz n i e t h y l a l k o h o l  K a l i -  
l a u g e  versetk nnd 1 Stde auf den1 Wassexbade unter RuckfluU gekoclit 
Xach dein Abkuhlen IT lid voin ausgeschiedenen Kaliuinchlorid ahgesaugt 
mit Meth\ lalkohol riachgen aschen nnd das Sab 2 Stdn bei 11 0" getrocknet 
Ekhalten 7 4 g - WO,, d Th 

Die Aufarbeitutig de5 Piltrats ist langn ierig und sol1 hier, da 5ie praktiicli 
d ine  Interesse ist, riiclit beschricbeii werdeii Isobutenylalkohol bildet 50- 

n oh1 init Metlivlalkohol ali auch rnit TVaser konstant siedende Geniisclie 
(Sdp Geiiiisch Wasser Isotjuteiii lalkoliol 02 4 3 O ) ,  50 dal3 inan irielirfache 
urnstandliche Praktionierungen in S1'e7ial-Iiuckflu~kkolonne1i vornehmeri 
mu0 In Wasser ist Iiobutenvlnlkoliol betrachtlich loslich, man kann ihn 
tcilweise durcli Sattigen der rn al?r Loiung [nit Kaliurncarbonat au5salLen 

11) V e r s e i f u n g  nacl i  Pogorshelski4)  5 ccin I s o b u t e n ?  lch lo i  id und 
20 ccin 25-pro7 K a l i l a u g e  uerden auf der Maschine bei 20" geschuttelt 
Nach 200 Stdn hat sich das Volunien der oberen Scliicht uni 0 4 ccni rer-  
ringert des eingesetzten Clilo- 
rids zuruckerhalten 

c) Veise i fu i ig  n a c h  Scbescliukom ?) 10 g I sobnte i iv lc l i lo r id  
werden zii einer I,osg von 20 g K a l i u m c a r b o n a t  in 200 ccm Wasser ge- 
geben untl 8 Stdri miter oftereni Umschutteln auf dein Wa5serbade erhitzt 
Die obere Schicht ist dann m eitgehend ver5clir\unden, 1 9 g Chlorid konneri 
ahgetrennt werden, Sdp 71 5 0  Die \\ alirige Phase hleibt, nacli Sattigung 
niit Kaliumcarbonat, uber n'acht stehen Es scheiden sicli 3 3 g 0 1  ati\ (51 (1(, 

Kohausbeute, bezogen a uf verbrauchtes Chlorid) , die uber Kaliumcarbonat 
getrocknet werden Bei der Destillation erhalt man 2 8 g I5obu t e n \  1 
a l k o h o l  voni Sdp 112 1l4", d 5 43 5"/, d Th 

a) Or ie r r t ie render  Y e r s u c h  i n  i i i e t h ~  l a l k o h o l  K a l i l a u g e  10 

Uei der hfarbei t i ing IZ erden 4 5 cciii ~ 90 

2)  2.5 - D i m e t  f i  y 1  -hex  a d i  e n- (1 .5) (IV) . 
%u 6.1 g Magnesiunispanen laWt man unter Uiiischiitteln anteil\\-eise 

46 g I s  o b u t e n y 1 ch  1 o r  i d flieBen, die in 100 ccm Xther gelost siiid. Die 
sturniische Keaktion iiiildert rnnn durcli Kiililen. Zuweilen verzijgert sich 
der Reginii der Uiiisetzung hartnackig. 1)tircli Zugabe von etwas Jod kann 
die Reaktiori dann ausgeliist werden. \Venn alles Chlorid zugeflossen ist 
urid die Ilmsetzurig sicli iiiildert, erhitzt inan noch 1 Stde. uiiter RiickfltiW 
auf den1 Wasserbade und fraktioniert d a m  den Ather init Koloriiie ah. Der 
Riickstand wird mit Wasser aufgenoinmen, das d i g  ausgeschiedene 1) i - is  o - 
b u t e n  y 1 abgetreiint untl iiher CaCI, getrocknet. Die 1)estillatiou ergibt 
22.1 g cies Kolilenwasserstoffes. Sdp.,, 130---137°, entspr. den Ahgal)en yon 
H a r r i e s  uiid T u r k 7 ) .  AAusbeute 80(;,, d. Th.  

3) 1'11 e r i  o 1 - (3 - m e t  11 y I - a l l y  11 -a t  h e r  (VII) 
Eiiie 3liscliuiig \wi 45 25 g T s o h u t e n y l c h l o r i d ,  52 g P h e n o l ,  '75 g 

Kaliuincarbonat m i d  200 ccni Sceton M ird 24 Stdn unter Ruckfluij gekocht 
1)ann destilliert man die Hatiptrnenge tie\ Acetons auf dem Wasserhade a h ,  
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niiiimt den Ruckstand init Wasser auf, wobei sicli ein 01 ausscheidet, uncl 
athert aus 

Die Ather-Losung wird zur Entfernung unrerbrauchten Phenol5 3 iiial 
niit 2-n Natronlauge gewabchen, dann noch 2-ma1 niit \Vasser durchge- 
whuttelt und uber Natriumsulfat getrocknet Xacli den1 Abdanipfen d e i  
-4thers hinterbleiben 56 g hellgell3es Rohprodukt Die Destillation ergibt 
ohiie Vorlauf 53 2 g tarblosen Phenolather voin Sdp ,n SO", d 5 72",,  d. Th 

4 920 mg Shst 14 590 111g CO,, 3 595 mq II,O 
C,,H,,O (148 1) R c r  C 81 03,  I1 h 17 (kf C h0 88, H 8 16  

4) o-r(3-SIetliq-l-allyl -pheiiol  (L-111) 
a t h e r  und 

75 g l ) i a thp l - an i l i n ,  die irii Sandbade ziim Sieden erliit/t uird, leitet man 
Kohlendioxyd in langsanieiii Stroni Stdn 
\-on 200 auf 21Y, dann ist die Vrnlageriing beendet Man la& abkuhlen 
nininit in k h e r  auf, n asclit 4 ma1 iiiit 2-72 Schv efel\aure zur Ihtfernung de. 
DiathylLanilin5 iind entzielit den1 ikher das entstandene o 
phenol dmch 3-mahges A~us~cl iut te ln  init 20-proz Katronl 
des Phenolate5 sauert nian niit 2% Schu efelsaure an,  athert erschopfend aus 
und trocknet die Altlier-J,osg uber Natrinmsulfat Nacli deni Aliclampfen 
des ,Ithers hinterhleibt ein hellgelbes Roliprotlukt, deisen Vakiiumdc.~tillation 
nach nenigen 'l'ropfen Vorlauf 24 6 g ~ 82",, d "11 0- P-Metli~l-allyl'-phenol 
roni Sdp II 102 -103O ergibt 

lhrcl i  eine Xischung von 30 g P l ienol -~~?- i i ie t i iq l  a l l?  1 

Der Sdp steigt innerhall-) von 2' 

5 170 mg Sbst 1 5  895 mg CO, 1 940 niq EI,O 
Cl,,IIl~O (14d I )  Ker C 81 03, I1 8 17 L t t  C h0 7 3  I 1  h 71 

5) o - Y e t li o x  y - I P - 111 e t h y 1 - all3 1' - b e  nz ol 
It) g o - ~ r j - ~ I e t h y l - a l l y l ]  -phenol  merden in einer ~ciiliffstopfeii~labclie 

in 120 cciii 25-pro7 Satronlauge gelost Die Ann endung derart horhkon~en- 
trierter 1,auge 1st notn endig, R eil das entsteliende Plieiiolat in verd Satron- 
lauge stark dissot,iiert, und infolgedessen d a m  keiiie klare homogene L o s ~ ~ i g  
erhalten m7ird Zu der Phenolat-Losg gibt nian innerhalb voii 5 Min uiiter 
Uni~cliutteln anteilsweise 12 cciii Di i i ie thylsulfat  , n obei sicli da5 Reaktioiis- 
geiiiisch em armt untl iclilagaitig trubt Man chuttelt dann nocli 1 5  Min 
und la& noch 12 Stdti be: 200 stehen I h n n  ~h rd Stde auf den1 Wasser- 
bade erhitLt, abkuhlen gelassen. das oben schu iriiiiiende 0 1  abgetrennt 1111~1 
die Lauge 3-mal niit Ather extrahiert Die mit c h i  merst abgetrennten 0 1  
I ereinigteii Ather Ausmge werden uher CaCl, getrocknet Der tiach deiii 
Abdaiiipfen des A%ther, verhleibende K~ckstand ergibt bei der Vakuuni- 
destillation 9 5 g des Methvlatherb, d s 8 7 O 4  (1 '1'11 Sdp 92 5 04", kein 
\'orlauf, Ruckstand 0 2 g 

5 1 3 5  mg bhst I i 370 ing CO,, 3 905 mg I1,O 
C,,€l,,O (162 1) Her C 81 43, I3 8 70 (:ti C 81 17 H 8 71 

6)V e r s u clie z u r D a r  s t e l lungv on2 2 -Dime t 11 y 1 - dili y cl r o - c u  ni a r on (IX) 
a) Kacli de r  Vor5clirif t  von  Claisen u n d  TietLe6) 10 g o-@Me- 

t h ?  1-all)  11-phenol Iverden in 40 ccni Eisessig gelost, iiiit 20 ccin Bron- 
wasserbtoff-Losg (48-pro~ ) versetLt und 1 Stde unter Ruckiluli gekocht 
Die Lo5g farbt sich rot ,  es dieidet  5icli ein 1ntenqi.i rot gefarbtes 61 ah, 
das ohen 5clim iiiinit und heim Erkalten zalifluzsig 1% ird Man gibt IT-asser L L I ,  
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atliert am, wobei das 0 1  rnit brauner Faihe in den .%ther gelit und scliuttelt 
die Ather-Losg Stde niit 2-n Katronlauge, dann mit %'asser und trocknet 
uber Natriumstilfat , der rote sirupkonsistente &her-Rnckstdnd n ird im Vak. 
destilliert Each m enigen Tropfen Vorlauf gelit eine Iiraktion be1 240--200°/ 
12 min als gelbes 01 (3 1 g )  uher, clas L I ~  einer diiichsiclitigen gelben Masse 
erstarrt Es verbleihen f) 3 g Ruckstand, die \ich niclit niehr unLerietLt 
destillieren lassen Die 1:arhe i3t in der HitLe orange, in tier Kalte rubinrot 
Tkr Ruckstand erliartet beim Erkalten und hleibt durchsichtig l)a\ ge- 
suchte Ctiinaran 11 ird nicht eilialten 

1)) \ 'ersucli u n t e r  n l i l d e r r n  Ret l ingungen 5 g o-7p-Metl iyl-  
a l ly1 -phenol ,  gelost in 20 ccni Eisessig, uerden , Stde unter l iuckflu~~ 
gekocht Kach den2 E$-kaltrn ietA i n m  10 ccin 48-proz Rromn asserstoff- 
~ o s g  z ~ i  €25 scheidet <ich ein farhloses 0 1  ails, das ohen schwimnit Uei 

,-stdg Kochen linter Kuckfluli farht Gcli die ohere Schiclit liellviolett 
Zum erkalteteii Reaktionqemis~li gibt inan IVaswr, 7.1 obei Truhung eiiitritt 
Kach knrzeni Stelienlaswn \\ ird ailsgeathert Die :ither Loiq sclinttelt nian 

Stde rnit 2-71 Natronlauge, 11 ascht tfann m r  Entfeinung nocli \-orliandenen 
Phenols mit 35-prm Xatronlalige untf mit Washer und trocknet uher Nattmm- 
iulfat Xach dem Ahdanipfen d e i  ,ithers wird der Kuck5tantl deitilliert 
Sdp 7,55 198- 204" init Zers , so dai3 r n n  4 4 g Rohprodukt niir 1 5 g uher 
tlestillieit 11 erden koiinen Ein e it eiter Xnsatz, auf die gleiclie Weise a ~ i i  
10 g cles Phenol5 hereitet ergiht Q 9 g Iioliprodiikt Rei der Ilestillation 
gehen 3.5 g (35;o tl Th ) bei 82 83" 16 nini nber, der Ruckstand, 5 3 g, 
~ e r s e t ~ t  sich liei veiterem l<rhitzen Rein1 Erkalten qeht er in eiii klares, 
orafige gefarbtes Har7 irlier, das nacli kurLeiii -4iifhen ahren gla4iart IZ ird 
Der Crerucli des niedrig siedenclen nestillate5 i<t truclitartig iiifilich 

'7) 5 . 5  - If I - 7 -1 s 013 11 t e n  \ 1 - 1 )  ;ti b i t  ii r a II r e (X) 
Zu einer 1,oiting x on 24 0 g H a  r hi  t 11 r i 2.11 re  in 200 ccni 1Vasser untl 

100 ccni illkoliol, die aiif deni Wasserhade (in eiiieni iiiit KuckfluUkuliler 
und Tropftricliter ~~erielienen Scliliffkolben) bei 70 -73" gehalten M ird, laWt 
man iin 1-erlauf 1011 3 Stdn eine n aBr -allroliol Losg von I sohu  t en  y l -  
c l i lor id ,  bestehend aus 30 g Chlorid, 53 g kri-st Satriiiniacetat, 245 ccni 
.Ilkolio1 und 100 ccni \Tas<er, zutropfrn X a c h  kuuer  Zeit beginnt die 
Aiusdieidung einer rosafarhenen Substanz \Venn alles Clilorid ringetropft 
ist, helaflt man nocli 4 Stdn auC den1 Wasserbade, kulilt ciatin auf 20° ah 
und saugt ~ o i i i  Sd ah, der auf Ton getrocknet nii cl Man erlialt 10 2 g der 
iosafarbenen Stibstan7, die beiiii Erliitzen his 2500 nicht schniilA Aus dem 
v aRr -aU-oliol Viltrdt ~cheiden sic11 uber Nacht faihlosc Kadeln aus Man 
engt ini Vak aut 250 ccni ein, IaBt einlge Stdn stelien, isoliert die ausge- 
schiedeiien Krystallc clurch Xhsaugen und trocknet sie ini \'akuutiiexsiccator 
Schmp des Rohprodukti 215-220° Xach dem Umkn stallisieren a u i  \ ertl 
Slkohol steigt der Scliinp aut 222(', (lie Anshente a i  analvwnreinerri Produkt 
betragt 15 9 g, d 75 " (  tl Th 

7ur rind: w \\in1 4 \tdn 1111 1 ,ih he1 xO" u l ~ i  l'>(!> qetrochiict 
I 8 7 4  nip Sbst 10 ) iiig CO, 2 'SW iriq H 2 0  h i t '5 riig Shst 0 Oh6 ccni L2 

,21" 752 rntn) 
c , - € I , , O  1: 14)  Ccr C (10 9 h  I i  6 $ 3  h 11 b6 
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