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Do de  c y 1 a lde  h y  d -y - chl  o r p s op y le n - a c e t a 1. 
50.4 g Laur ina ldehyd  werden mit 30 g Epichlorhydr in  und 3.5 g 

Z i n n t e t r a c h 1 o s i d als Katalysator wie die anderen Aldehyde in Tetra- 
chlorkohlenstofflosung umgesetzt. Es werden 41.7 g eines farb- und geruch- 
losen 01s erhalten, welches sich wie die obigen Aeetale verhalt. Sdp., 170-179O. 

0.3567, 0.3801 g Sbst. : 12.95, 14..00 ccm ~~/,,-Silbernitr~tt. 
C15132902Cl (256.08). Ber. C1 12.82. Gef. C1 12.91 bzw. 13.06. 

375. Werner Nagel und Willi Walter Mertens: Zur Kenntnis des 
Schellacks, XI. Mitteil. : ffber die Konstitution der Schellolsaure. 

[Aus d. Abteil. fur Elektrochemie d Siemens & H a l s k e  A.-G.] 
(Eingegangen am 6. Oktober 1937.) 

Neben der Aleuritinsaure (9.10.16-Trioxy-palmitinsaure) wurde bei der 
alkalischen Hydrolyse von Schellack-Reinharz als zweite Hauptsaure in 
wohl definierter, einheitlicher und krystallisierter Form die Schel lolsaur  e 
gefundenl). Aber wahrend erstere sich in Form ihres Kaliumsalzes aus der 
Hydrolysierflussigkeit fast quantitativ abscheidet und nur noch von farbenden 
Bestandteilen gereinigt zu werden braucht, stellt die Schellolsaure eine etwas 
komplizierter zu gewinnende Verbindung das. Das Darstellungsverfahren 
funt auf der Wasserloslichkeit der Bariumsalze und der Krystallisierfahigkeit 
ihres Methylesters. Diese Tatsache, verbunden mit der Neigung zur Umlage- 
rung, wie sie der Schellolsaure eigen ist, hat die Ansicht entstehen lassen, 
daB die Existenz der Saure zweifelhaft sei. Wir betonen hier ausdriicklich, 
daU dies nicht der Fall ist. Die Saure wurde hier im Laboratorium laufend 
hergestellt ; die Aussagen, die uber ihre Eigenschaften und ihre Zusammen- 
setzung im Jahre 1922 gemacht worden waren, brauchten nicht geandert 
oder widerrufen zu werden2). Weiterhin konnte festgestellt werden, daB 
sich die Saure in etwa gleichbleibenden Mengenverhaltnissen (4-6 yo des 
Reinharzes) in allen hier untersuchten indischen Stocklacken findet. Es 
wurden im Jahre 1926 vom Indischen Schellack-Forschungsinstitut Proben 
von Stock- bzw. Kornerlack genau bekannter Herkunft zur Verfiigung gestellt 
und hier auf Aleuritinsaure und Schellolsaure untersucht ; dabei ergab sich, 
daU Klima (Erntezeit und geographische Lage), Bodenbeschaffenheit und 
Herkunftspflanze die Zusammensetzung und das Mengenverhaltnis der beiden 
Sauren kaum beeinflussen. 

Man lciinnte nun annehmen, daB bei unserem Isolierungsverfahren, wie 
wir es im Jahre 1922 angewandt haben, eine Umlagerungsform der Schellol- 
saure entstanden sei infolge von Abanderungen der Darstellungsweise, wie 
sie sich beim Nacharbeiten fast immer ergeben ; die Behauptung verschiedener 
Forscher, die von uns angegebene Gewinnungsvorschrift genau befolgt zu 
.._____ 

I) B. 55, 3833 [1922]. 
2, im iibrigen wurde Hrn. A. I. Gibson,  Shellac Res. Bureau, London, im Jahre 

1936 eine mehrere Gramm betragende Probe Schellolsaure iibergeben und neuerdings 
das  Ersuchen an ihn gerichtet, Hrn. W. H. Gardner ,  Shellac Res. Bureau, New York, 
dariiber Mitteilung zu machen. - Die der vorliegenden Untersuchung zugrunde liegenden 
Tatsachen wurden an etwa 40 g Material festgestellt, dargestellt wurden bisher etwa 100 g 
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haben, und die stets unnotig komplizierten Methoden zur Darstellung ahnlicher 
(offenbar unreiner) Sauren legten diesen Gedankengang von vornherein nahe. 
Es konnte jedoch imnier wieder festgestellt werden, daB unter verschiedenen 
Darstellungsbedingungen sowohl Menge als Eigenschaften der Schellolsaure 
erhalten blieben. Allerdings i u B  hierbei auf die Neigung der Saure zur 
Isomerisation und zur Kohlensaure-Abspaltung Riicksicht genommen werden. 
Da die von uns gewahlten Darstellungsniethoden letzten Endes immer wieder 
die Wasserloslichkeit der Bariumsalze und die Krystallisationsfahigkeit des 
Methylesters verwenden, scheint gleichwohl hier der Grund fur das Versagen 
anderer Darstellungsweisen zu liegen 3). 

D a r s t el 1 u n g s w ei s e d e r S ch e 11 o 1 s au  r e. 
Wie schon betont, brauchte die ini Jahre 1922 gegebene Darstellungs- 

vorschrift niclzt abgeandert zu werden. Wenn man auf quantitative Ver- 
lialtnisse keinen Wert legt, ist die zeitraubende Entfernung der letzten Reste 
von Aleuritinsaure (es handelt sich nur etwa um 2-3%), die, mie damals 
angegeben, durch Dialyse oder durch Abscheidung der Zinksalze ermoglicht 
wurde, iiberfliissig. Bei den verschiedenen Prozeduren der Darstellung wird 
ein letzter Rest von Aleuritinsaure sowieso zuruckgehalten ; die Absorption 
an Bariumhydroxyd, ihre Schwerloslichkeit in Ather (beim Ausschiitteln 
der Sauren) sowie die Schwerloslichkeit ihres Bariumsalzes (beim Aufnehmen 
des Salzriickstandes mit Wasser) verbiirgen schon eine fur praktische Zwecke 
geniigende Reinheit der darzustellenden Schellolsaure ; es sei aber ausdriicklich 
festgestellt, daB eine solche Saure fur quantitative Untersuchungen oder zur 
Hdentifizierung nicht geniigt, und in diesen Fallen auch von uns stets nach 
der alten Methode vorgegangen wurde. 

Die Darstellungsweise verkiirzt sich also auf folgende Hauptabschnitte : 
Extraktion des feingepulverten Schellacks mit Ather. Abscheiden des 

aleuritinsauren Kaliums durch 24-stdg. Stehenlassen mit 5-n. waBr. Kalilauge. 
Fallen der Sauren des Filtrates mit verd. Schwefelsaure und Ausschiitteln 

der Harzsauren mit Ather. Uberfiihren der Harzsauren in die Bariumsalze 
uncl Reinigung durch Adsorption an Bariumcarbonat . 

Zerlegung der wasserloslichen Bariumsalze durch verdiinnte Schwefel- 
same. 

Ausschiitteln der den Salzen zugrunde liegenden Sauren mit Ather. 
Verestrrn der Sauren mit methylalkoholischer Salzsaure. 

Hierbei scheidet sich der krystallisierte Methylester der Sehellolsaure 
oft schon walirend des Eindampfens ab, stets aber nach 1-2-tagigem Stehen- 
lassen. Da er ziemlich schwer loslich in Ather ist, kann er von den ihn beglei- 
tenden siruposen Estern (Schellack-Harzsauren, deren Zusainmensetzung als 
Oxysaiiren im Jahre 1922 kurz gestreift, in einer demnachst erscheinenden 
Arbeit aber bewiesen wird) durch Anteigen befreit werden. Durch 2-maliges 
Umkrystallisieren aus Essigester wird er analysenrein erhalten 4). 

Die dem Ester zugrunde liegende Scliellolsaure entsteht bei der Verseifung 
des Esters mit n-waBr. Natronlauge und Zugabe der ayuivalenten Menge 

3) Schellack-Reinharz nurde mit Natrium-, Kalium- und Lithiumhydroxyd hydro- 
lysiert, mit den verschiedensten Sauren ausgefallt, in die Zink-, Blei-, Silber-, Alkali- 
und Erdalkalisalze ubergefiihrt und mit methylalkohol. HCl, Diazomethan oder Dimethyl- 
sulfat verestert. 4, Analysen vergl. B. 55,  3842 [1922]. 
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n-Schwefelsaure. Da die Saure in Wasser niclit unbetrachtlich loslich ist, 
tu t  man gut daran, das ganze niit Saure versetzte Verseifungsgemisch im 
Vaktiuni einzudunsten und den trocknen Ruckstand mit Alkohol auszulaugen. 

Eigenschaften, Verhalten und Analysenwerte sind in der Arbeit vom 
Jahre 1922 angegeben. 

An Hand der hier wiedergegebenen Beobachtungen konnte Schellolsaure 
als eine Dioxy-d icarbonsaure  von der Formel CISH,oO, erkannt werden. 
Wir nannten danials den zugundeliegenden gesattigten Stammkohlenwasser- 
stoff Cl,H,, Schel lan.  Schellolsaure war also eine Schel len-diol-disaure.  
Das Vorhandensein von Doppelbindungen ergab sich nur aus der analytisch 
ermittelten Zusammensetzung, wenn man nicht das Reagieren mit Ozon als 
Nacliweis ansprechen will. Uber den Grundkohlenwasserstoff wurden nur 
unbestimmte, immer an Hand der Analyse orientierte Vermutungen geauBert, 
von denen die Ableitung von einem Dreiring-System, dem Pyrenketon, etwas 
naher diskutiert wurde. Das Vorhandensein von zwei Hydroxylgruppen 
konnte durch die Acetylierung, die Bildung eines krystallisierten Diphenyl- 
diurethans sowie ihre Reaktion mit Hydroxylreagenzien sichergestellt werden. 
Die Anwesenheit von zwei Carboxylgruppen wurde erwiesen durch die Analyse 
verschiedener wohl definierter Sake5), die Titration,) und die Bildung eines 
krystallisierten Hydrazids ,), dem sich kurz nach der Veriiffentlichung noch 
ein Amid von berechneter Zusammensetzung anschlo8. 

Die Saure neigte zur Zersetzung, Isomerisation und infolgedessen zur 
Bildung nicht krystallisierender und wenig charakteristischer Derivate. 

Der Grundkohlenwassers toff .  
In Anbetracht der im vorigen beschriebenen Eigenschaften der Schellol- 

saure glaubten wir zur Herstellung des Grundkohlenwasserstoffes von einer 
Dehydrierung absehen zu miissen. Denn abgesehen von einer dadtirch 
notwendig werdenden Nachpriifung der Ergebnisse auf anderem Wege 
wollten wir ein so empfindliches Gebilde wie Schellolsaure nicht den Bedin- 
gungen einer solchen Reaktion aussetzen. Es wurde daher versucht, nur 
Reaktionen anzuwenden, bei denen keine Uberhitzung bzw. Umlagerung zu 
erwarten war, Es zeigte sich, da8 bei der Einwirkung von Jodwasserstoffsaure 
sehr geringe Mengen eines Stoffes entstanden, der nach Bildungsweise und 
Analyse der gesuchte Kohlenwasserstoff C,,H,o sein muBte. Serienversuche 
unter geanderten Bedingungen zur Verbesserung der Ausbeute hatten nur 
beschrankten Erfolg. Immerhin aber gelang es, durch ein Verfahren, das 
im Versuchsteil naher beschrieben ist, die Ausbeute bis auf etwa 30% d. Th. 
zu steigern. Der Grund fur dieses Verhalten wurde nach endgiiltig festgestellter 
Formel der Schellolsaure ermittelt. Wie die meisten Oxysauren spaltet nad ich  
diese unter der Binwirkung starker Mineralsauren bei Anwendung von Hitze 
und Druck Kohlensaure ab (mittels Phosphorsaure ist es sogar moglich, 
100 yo der den beiden Carboxylgruppen entsprechenden Kohlensauremenge 
bei 2000 abzuspalten). Der entstehende Alkohol wird von Jodwasserstoffsaure 
in normaler Weise zum Kohlenwasserstoff reduziert. Nebenher aber liiuft 
eine andere Reaktion, bei der die Jodwasserstoffsaure auf die Hydroxylgruppen 
der unveranderten Schellolsaure veresternd wirkt ; derartige j odsubstituierte 

5, Zur Kenntnis des Schellacks, VI. : Wissenschaftl. Veroffentl. aus d. Siemens-  
K o n z e r n  10, 111 [1931]. 6 ,  I;. 55 ,  3843 [1922]. 
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Sauren spalten indes keine Kohlensaure ah, kijnuen also auch niclit oline 
weitercs zu den1 betreffenden Kohlemsasserstoff reduziert werden. 

l)ementsprechend verhielten sic11 auch die Nehensubstanzen, die bei der 
Jodwasserstoffbeharicll~ing erlialten wurden. 31:s waren dmchweg Saureri 
(sicher lag ein Gemisch vor, da teilweise Ikcarhoxylierung und teilweise 
Reduktion der OH-Gruppen niiiglich war) . 

Wie bereits ermiilint, ergab sicli aus niedcrholten Analysen die Zusammen- 
setzung C, 3H20. Die blo1ek;iilarrefraktion und das spezifisclie Gewicht sprachen 

fiir ein Naphthalinderivat , wenngleich 
letzteres fiir eine bicyclische Verbin- 

H dung etwas hocli ist. Die fiir den 
C CIF Kohlenwasserstoff aufgestellte F'orrnel 1 

entspricht dem Verhalten der sich 
~ CIT, " I von ihni ableitenden Schellolsaure und 

ermijglidit seine Zerlegung in Isopren- 
reste. 

Naclitraglich wurde versucht, den 
Kohlenwasserstoff durch Dehydrierung 

I. C,,H,,,. in ein echtes Naphthalin iiberzufiihren, 
die Versuche sind jedoch bisher ge- 

sclieitert, was nicht verwunderlich ist, da die Dehydrierung von Briicken 
entlraltenden Naplithalinderivaten meistens mil3lingt. 

Im Gegensatz zu cler Schellolsaure zeigt sich der Kohlenwasserstoff 
deiitlich ungesattigt. Die Begriinclung, daB die Doppelbindung erst mit 
dem Verschwinden der Carboxyle und Hydroxyle nnclizuweisen ist, wird 
bei der Diskussion der Formel fiir Schellolsiiure gegeben. 

CII, . c '-. ,: ,',,'' I \'$€I. CH, 
i 

1-1 c ,__ -1-2 -.___ i , C F b  
CH, C 

II 

Formel  der  Schel lolsaure.  Fiinktiorielle Gruppen 
u n d  ungesa t t i g t e  Bindung.  

Aus dem vorstehend angefiihrten Kohlenwasserstoff ergibt sich durch 
Einfiihrung von zwei OH-Gruppen und zwei CO,H-Gruppen die Schellolsaure. 
Dieser kommt daher Formel I1 zu. 

H H H 

11. C15H2006. 111. C15HZI ') 

Was zunachst die Stellung der Carboxylgruppen betrifft, so ist diese in der 
angefiihrten Formel die wahrsclieinlichste. Abgesehen davon, dai3 beide 
ihre Entstehung der Oxydation der Isopropylgruppe verdanken, verrat sich 
der deutlicli malonsaureartige Habitus der Schellolsaure durch die Kohlen- 
saure-Ab spaltung bei Erhitzen iiber ihren Schmelzpunkt . 

7) Die Zerlegung in Isoprenreste ist durch punktierte Linien erfolgt. 
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Die ungesattigte Bindung in der Schellolsaure ist verborgen, da das 
benachbarte Kohlenstoffatom eine OH-Gruppe tragt, und derartige Snbstanzen 
bei den Reagenzien, die bei der Schellolsaure anwendbar sind, auf Doppel- 
bindungen nicht ansprechen (Gelbfarbung von Tetranitromethan). Nacli 
Eliminierung der OH-Gruppe fallt jedoch dieser Grund fur die Reaktions- 
tragheit der Doppelbindung fort, woraus sich die intensive Braunfarbung des 
Kohienwasserstoffes mit Tetranitromethan erklart. 

Nicht unerwahnt sol1 bleiben, daB die Schellolsaure schon bald nach 
ihrer Auffindung zu hydrieren versucht worden ist, um so einen indirekten 
Beweis fur das Vorliegen einer Doppelbindung zu erbringen. Es tritt auch 
ein langsamer Verbrauch von Wasserstoff ein, wenn man unter Zuhilfenahme 
von Platinniohr in waklriger L6sung schiittelt, jedoch erscheint dies nicht 
beweiskraftig, da, wie spater gefunden wurde, ein Verbrauch bei der Bin- 
wirkung katalytisch erregten Wasserstoffs auf gesattigte hydroaromatische 
Oxysauren auch durch einfache Eliminierung der Hydroxylgruppen bedingt 
sein kann. Das Hydrierungsprodukt selber war sirupos und offenbar ein 
Gemisch, das die Abtrennung definierbarer Substanzen nicht erlaubte. 

Besondere Schwierigkeiten machte die Ermittlung der Stellung der 
Hydroxylgruppen. Zwar war es von vornherein unwahrscheinlich, daB diese 
benaclibart waren, da mit Aceton kein cyclisches Acetal erhalten werden 
konnte (es sei denn, die Hydroxylgruppen befanden sich in cis-trans-Stellung 
zueinander, jedoch konnten fur diese Annahme bisher keine Griinde angefiihrt 
werden). 

Die in der Pormel der Schellolsaure angenonimene Lage der Hydroxyl- 
gruppen ist daher auch keineswegs als sicher zu betrachten. Immerhin sprechen 
auBer den erwahnten Griinden manche Erwagungen dafiir, und vor allem 
lassen sich mehrfach reprodtizierte Versuchsergebnisse anscheinend nur mit 
einer solchen Formulierung in Einklang bringen. 

Durch die Einwirkung von Brom auf bicarbonat-alkalische Losung von 
Schellolsaure laiWt sich namlich in guter Ausbeute eine Substanz erhalten, 
die eine einbasische Saure ist, ein Molekiil locker gebundenen Wassers enthalt 
und durch Kochen mit iiberschiissiger Alkalicarbonatlauge in eine bromfreie 
Dicarbonsaure iibergeht. Die mehrfach analysierte einbasische Saure stimmt 
auf die Formel C,,H,,O,Br, der wasserfreie Korper auf C,,H,,O,Br. Es liegt 
die Annahme nahe, dd3 es sich urn ein bromhaltiges Lacton handelt, das 
mit einem Molekiil Wasser krystallisiert und beim Kochen den Lactonring 
aufspaltet, aber zugleich unter der Einwirkung der Carbonatlosung das eine 
in ihm befindliche Atom Brom abspaltet. In  F’ormeln ausgedriickt, wiirde 
der Vorgang folgendermaklen aussehen : An Schellolsaure C,,H,,O, addieren 
sich unter Aufrichtung der Doppelbindung zwei Atome Br unter Bildung 
von C,,H,,O,Br, ; unter der Einwirkung der BicarbonatlGsung spaltet dieser 
Korper HBr ab unter Bildung von Cl,Hl90,Br. In  dieser Verbindung steht 
eine Carboxylgruppe zu einer Hydroxylgruppe in einer solchen Stellung, 
daB Lactonbildung erfolgt . Das abgespaltene Wasser wird als Krystallwasser 
gebunden: Es bildet sich also C,,H,,O,Br + H,O, welche Substanz dann 
durch Kochen mit Carbonatlosung wieder in die Dicarbonsaure ubergeht. 

Wie jedoch schon erwahnt, sind gerade uber diese Frage noch mehrere 
aussichtsreiche Arbeiten geplant ; ein absclilieflendes Ergebnis ist aber vor 
der Hand nicht zu erwarten. 
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Neben der Aleuritinsaure stellt also die Schellolsaure ein vermut- 
Iich rein pflanzliches Produkt dar, das durch Oxydation verandert worden 
ist. Ob diese Oxydation im Organismus der Pflanze vor sich geht oder in dein 
der Lacklause, die den Pflanzensaft aufsaugen, entzieht sich vorlaufig unserer 
Kenntnis. Jedenfalls kann gesagt werden, daB die krystallisierbaren Bestand- 
teile des eigentlichen Scliellack-Reinharzes primar aus dem pflanzlichen 
Organismus stammen und durch den tierischen nur Abanderungen unterliegen, 
die das Kohlenstoffgerust nicht wesentlich angreifen. 

Schel lack-  Formel .  
Im Jahre 1931 wurde die monomere Formel fur Schellack-Reinharz 

genauer diskutierts). Ihre Aufstellung erfolgte auf Grund des damals vor- 
liegenden experimentellen Materials. Der Schellolsaure wurde hierbei die 
Formel einer perhydrierten Dioxy-isopropyl-naphthalin-dicarbonsaure ZU- 
erteilt, jedoch, wie ausdriicklich festgestellt wurde, nur aus Analogiegriinden 
und um die durch Analysen festgelegte Formel C,, festzuhalten. Es ist 
naturlich nicht scliwierig, an ihrer Stelle die detaillierte Strukturformel der 
Schellolsaure einzufiihren, wie dies in Formel IV geschehen ist g). 

oc ..- - 0- co 
-0 0 

! I 
HC. 0. /\/\. co 

\/\/ I ' ' ' .O 

oc. /\/\ .o. CH 
6.1 I I 
\A/ 1 

HO,C IV. CO,H 

Die Berechtigung, fur das Reinharz des Schellacks eine Formel an- 
zugeben, d. h. also die Einheitlichkeit annehmen zu durfen, leiten wir aus 
der Tatsache her, daB Schellack-Reinharz im Gegensatz zu den anderen 
Harzen (Kopale, Bernstein, Dammar, Sandarak usw.) eine durchaus einheit- 
liche Reaktionsweise zeigt . Ferner liegen fur die Annahme einer Mischung 
der einzelnen Komponenten keine Anhaltspunkte vor (freie Aleuritinsaure 
oder freie Schellolsaure konnte trotz vielfacher Bemiihungen, von denen die 
Veresterung besonders erwahnt sei, nicht nachgewiesen werden, desgleichen 

*) Wissenschaft. Veroffentl. aus d .  S iemens-Konzern  9, 104 [1931]. 
$) daB die HHrn. H a r o l d  Weinberger  u. Wm H o w l e t t  G a r d n e r  bei ihren 

Untersuchungcn zu Stoffen gelangen, die sich in keiner Weise aus cler Schellackformel 
ableiten Iassen, ist nicht weiter verwunderlich, da diesen Forschern ja nach ihrer eige- 
nen Angabe die Isolierung von Schellolsaure nicht gelungen ist (Nature and Constitution 
of Shellac XIV). 
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kein Harzalkohol, wie er in derartigen Substanzen zu erwarten gewesen ware 
und auch friiher angenommen worden ist). Dagegen kommen nicht im 
stochiometrischen Verhaltnis zuin Grundkorper stehende farbende Bestand- 
teile vor, die aber ihrer geringen Menge wegen als akzessorische Bestandteile 
oder Verunreinigungen angesprochen werden konnen. In  der Arbeit aus den1 
Jahre 1932 wurde weiterhin schon betont, da13 es sich bei der Formel nur um 
die monomere Substanz handelt ; eine Verdopplung oder Verdreifachung des 
Molekuls ist moglich und bei der Neigung des Schellack-Reinharzes zu 
Aggregationen sogar wahrscheinlich. 

Beschreibung der Versuche. 
Ko hlenw asser  s t of f C13H20. 

2 g Schel lolsaure werden in 20 ccm Jodwassers tof fsaure  (d 1.7) 
zusammen mit 0.5 g feinst gepulvertem, saurefreiem, trocknem roten Phosphor 
suspendiert. Einschmelzen im Bombenrohr und 4- his 5-stdg. Erhitzen auf 
160° (Farbe der Jodwasserstoffsaure bei beendeter Reaktion wasserhell). 
Nach vorsichtigem Offnen (erheblicher Druck !) 1aWt sich die Jodwasserstoff- 
saure von der halbfesten Harzschicht abgiel3en und fur weitere Ansatze 
verwenden. Losen der organischen Masse in verd. Kalilauge und mehrmaliges 
Ausschiitteln mit Ather. Trocknen, Eindampfen des letzteren und 6-stdg. 
Kochen des Ruckstands mit Zink und waBr. Salzsaure unter Riickflufi. Das 
erhaltene j odfreie 01 wird von schwerer fliichtigen Beimengungen durch eine 
Wasserdampfdestillation befreit. Aufnehmen des Destillates mit Ather und 
Fraktionierung unter vermindertem Druck. Ausb. an Kohlenwasserstoff 
C,,H,, 0.5 g (30% d. Th.). 

5.180 mg Sbst.: 16.815 mg CO,, 5.200 mg H,O. 
C,,H,,. Ber. C 88.53, H 11.47. 
C,,H,,. ,, ,, 87.54, ,, 12.45. 

Gef. C 88.53, H 11.24. 

d,, = 0.9643; = 1.5189; MR (ber. C,,H,,) 55.45; gef. 55.16. Siedeanalyse: 
Vorlauf = 0;  85% gehen bei 24G0/748 mm uber, der Ruckstand restlos bei 247 bis 248,. 

Subs t anz  C,,H,,O,Br + H,O. 
100 mg Schel lo lsaure  und 200 mg Na t r iumbica rbona t  werden in 

1-2 ccm Wasser gel6st und Brom-Dampf bis zur einige Zeit anhaltenden 
Gelbfarbung unter Umschiitteln hinzugefugt . Nach dem Ansauern mit Salz- 
saure scheiden sich im Verlaufe einiger Stunden Nadeln ab. Die Substanz 
erweist sich als Saure, die aus vie1 Wasser (50- bis 100-facher Menge) oder 
sehr verdiinntemAlkoho1 umkrystallisiert werden kann. Ausb. etwa 80 % d. Th. 

LeichtlGslich in hhylalkohol, Essigather und Chloroform, schwerloslich 
in Wasser, Benzol und Ather, unloslich in Petrolather. 

Beim Erhitzen tritt starkes Zusammensintern und teilweises Schmelzen 
bei 125-1280 auf, dann wird die gesamte Masse wieder fest und schmilzt 
scharf bei 226O. Beim Erhitzen auf 226O wird, wie nachgewiesen wurde, 
nur Wasser abgegeben. 

4.944 mg Sbst.: 8.690 mg CO,, 2.250 mg H,O. 

5.234 mg Sbst., bei 1000 im Hochvakuum getrocknet, verlieren 0.270 mg H,O; 

4.964 mg Sbst.: 9.130 mg CO,, 2.140 mg H,O. 

C,,H,,O,Br. Ber. C 47.99, H 5.11. Gef. C 47.95, H 5.09. 

fur C,,H,,O,Br + 1H,O ber. 0.252 mg H,O. 

C,,H,,O,Br. Ber. C 50.40, H 4.80. Gef. C 50.18, H 4.82. 


