
S c h m i d t ,  H e i s s .  7 
_ . ~  

1Vr. 1119491~ 

H y d r  o I y s c de s 3 . 5  -Me t h y  l c n  - d - x y lo s e  - c a r b o na t s - (1 .2) mi  t 
B a r i u m h y d r o x y d -  Ldsung.  

1.88 g Me t h y l e n - x y i o s c - c a r b o n a t  (11) werden in  100 ccm warmcm Wasser gelost 
u o r l  mit einigen Tropfen Phenolphthalein-Losung vcrsetet. Die Losung wird wiihrend der 
Hjdrolyse auf 50O gehalten und geruhrt. Man tropft in  dcm MaBe n13 Ba(OH)2 zu, wie 
t 1 1 ( ~  ltotftirbung verschwindet; es scheidet sicb sofort Barinmcarbonat ab. Die Realction, 
1st II,I& 1.5-2 Stdn. beendet, wobei nicht ganz die ber. Mengc Barytlauge zum Ver- 
brati( 11 gelangt. Nach dem Entfcrnen dt,s Hariumcarbonats and Eindampfen i.Vak. wer- 
tien 1.6 g (!)8yo ct.Th.) siruptiscr Monomcthylenzucker erhalten. Die limsetmng mit Benzyl- 
~)hcnylhydrazin ergab 52% d.Th. a n  B e n z y l p h e n y l h y d r a z o n  d e r  M o n o m c t h y l e n -  
x ylose'vom Scbmp 1630 und der spez. Ilrehung -820 (in Pyridin). 

t' 38 g des Mamomethylcszuclrers wurden mit Quccksilberoxyd oxydiert und lieferten 
~ I U S  2.3 g des entstandenen Sauresirups nach mehnvochigem Stehenlilssen 0.38 g (15% 
d.'IYi.) Monome thy fen -xy lonsnure - l ac ton  vom Sehmp. 1950 und [crlo: -1-74O (in, 

I . ( j  g des Monomethylenzuclrcrs wurden nach U. 6. H u d s o n  und H .  S. 1sbelP0) 
init l3rom und Bariumbenzoat oxydiert und ergaben 1.5 g Siuresirup. Dieser wurde mit 
I'hcnylhydrazin unpgesetzt und lieferte 0.7 g (30% d.Th.) weiBe, glhnzende Hliittchen (aus 
I h 1  t,mol) dor M o n  (3 m e t h y 1 e n  - x y 1 o n s ii u r e , die bei 159O (Zers.) schmolzen. Leicht 
loslich in  Wasser, Methanol, Tetrahydrofuran und wilrmem Rutanol, syhwer in  Benzol, 
I'c>ticilithcr, Cyclohexan und Ather. 

( ' ,ZH,o0 ,N2  (268,3) Wer. U 53.71 H 6.01 P\' 10.44 Uef. C 63.97 H 5.91 N 10.32. 

LEI:: 0.74Ox l 0 j 2  x 0.2109 = - 17.5-1 0.3O (in Wrtsser). 

[MID:  -17.5 x 268jlOO = -46.90. 

2-  0 t t o '1' h . S c h m i d  t und H a n  s H e i s s : Dimethylen-d-gluconsaure. 
[ Aus dem Chemischen [nstitut der IJnivcrsitBt Hcidclberg.] 

( E i n g q a n g n  am 23 .  J uni 1948.) 

I n  der Dimethylen-glucons[iure sind die Methylengruppcn an den 
Oxygruppen 2 bis 5 gebunden; die 6-Stellung 1st frei. Dies ergibt 
sich daraus, da5 die Verbindung in fj-Methyl-gluconsiiure und in 
Ilimethylen-zuckersiiure, deren Konstitution bekannt ist, umge- 
wmdelt wcrden Irann. 

\.(~i. Iwr.zc,in liakwq amerikanische A ~ t o r e n l , ~ )  uber die Konstitutionsaufklirung der 
I ) i i ~ ~ ~ ~ t J i ~ l c n - d - ~ l u c o n s i u r e J )  berichtet. Auch wir haben diese &age bearbeitet4) und 
i i i i t l  teils rlurch die glcichen Umsetzungen wie die amerilranischen Forscher, teils durch 
A i r t l t w ~  xum glcic hcn Ergebnis gelangt wie diese. 

B. 'I'ollen s hatte die T7eTmutung geBuI3ert, daI3 Dimethylen-glucons~inre, 
die ja. eirie I reie Curboxylgruppe besitat, hylengruppen in 3.4.5- und 
6-Stellung iind die unbesetzte Oxygruppe ellung enthalte. Wir beob- 
achteten, daR inan Dimethylen-gluconssure nioht nur nach dem Verfahren 
v o i i  T o  I I ens  ails glixconsaurem K d k ,  sondern ebensogut aus GluconsLure-y- 
lactori dtmtellen lirmn. Deshalb hielten auch wir es vuniichst fur wahrschein- 
lieti. daR pine hlethylengriippe in 5.6-Stellung eingetreten sei und suchten 

I") Journ. Ainer. diem, Soc. 51, 2227 119291. 
1) C .  I,. M e h l t r e t t c r ,  B. I, .  Mcllics, (I. E. l i is t  u. C. IE. H i l b e r t ,  Journ. Amer. 

2 ,  M. Zicf u. A. S c a t t e r g o o d ,  Journ. Amcr. cham. SOC. 69, 2132 119471. 
') W. H c n n e b c r g  u. 13. Tollens,  A. 292, 3 1  [18951. 
I) IJnserc Arbeit wurde in den Jahren 1944145 durehgefuhrt. Der eine von uns (Seh.) 

hat i n  ,,Naturforschung und Medizin in Deutschland 1939-1946" (FIAT Review), Organ. 
Chemie, d ic  15rgebnissc mitgetrilt. 

clwm. Soc. 69, 2130 [1947]. 
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zii entscheiden, ob die 2-, 3- oder 4-Stellung in der nimethylerr-glncr) i i~~i~r~ 
frei ist. Wir niethylierten deii Methj lester der Sihu1.e iind sp l te ten  ai ls dcm 
erhaltenen Monomethyl-diniet~hylen-gliicons~urenieth~lester. di e Estei - und 
Methylengruppen ab. Diese Hydrolyse niit 2 t L  H,SO, und Wa sserdanipt be- 
reitet hier Beine Schwierigkeiten, weil die Gluconsiiure diese He handlunp ohrie 
Schkdigung ertriigts). Wir gelangten so zu einer Nonornt~~i~-l-gluconsai~re,  
deren Phenylhydrazid (I) wir mit den Phenylhydraziden der 2-Methyl- und 
3-Methyl-gluconsaure (IT1 iind TV) verglichcn. Weder die 4 .Methyl-glucon- 
riiure noch ihr Phenylhydrazid sind bekannt. Da aber 4-~~~thvl-d-nis i inon-  
siure beschrieben ist6), wandelten mir unsere Monoi~iethyl-gliicuiiJ~uLe niit 
Hilfe von Chinolin in ein Gemisch \-on Methyl-gluconsbure umd -inarinonsauie 
nm und stellten die Phenylhydrazide dar, die sich leicht trennen lieBen. Das 
so erhaltene Phenylhydrazid der I\lonomethyl-mannonsgure (11) verglichen $1 11' 

init dem der ~-1MethyI-mannonsBure (1'). Die nachstehende Tafel zeigt. daB 
die 3 verglichenen Phenylhydrazide verschieden sind vuri den aus Dimethyleri- 
glueonstinre gewonnenen. 

Kach diesen Ergebniwen htelltw u i r  811- 6-~~ethyl-rl-glut.ose7) die Saure 
und deren Phenplhydrazid (17) dar. Diese5 erwiw sich a Is identisch niit den1 
Phenylhydrazid iinwrer blonorneth~-l-gIuconsiiure (I). riiese Fesistellung be- 
weist, daI3 in der nirrlethvlen-4luconskure die (i-Stelluag frei ist iind daQ die 
beideii i\letli.ylengruppen an den Osygruppen 2 bis 5 haften. 

1. - 

Zu dein gleichen Erqebnis fiihrte dip Oyydation der Dinieth! lrri-glurun- 
stiure (VlI) ZUI '  ~irn~tliyleri-ziicliel.shnre (VIII). Diese Verbind~ung ist von M'. 
N. Hawor  thlo) sowohl aus saurern zuckersaurem Ksliiiin durch Methylenie- 
rung, wie such R U S  Dimethylen-sorbit (1X) durch Oxydation gewonnen wor- 
den. Der Diniethylevter unserer Diniethgrlen-zuckersiiillre ist identisch niit deirt 
nach H a w o r t h  dargestellten. Da kurz darauf die Konstitution des Diniethj - 
len-sorbits, der ziir Durstellung der Dinieth-ylen-zuckersiiure gedient hatte, im 

6 ,  Vergl. dagegen das Vcrlialten der Dimethylen-xylose(0. T h .  Schmidt  11. G.Xieu- 
wandt ,  vorstehendc Mitteil.). 

g, 0. Th. Schmidt ,  C. U. Weber-Molster u. H. Hams, B. i6 ,  339 [1943]. 
' j  B. Helferich u. I. Becker, A. 440, 13 [lSZ4] 
8j  Unveroffentlicbt. 
9 j  0. Th. Schmidt u. A. Simon, Journ. prakt. Chem. [21 lb2,  197 [1939]. 

lo) W. N. Hawor th ,  It'. G. M. Jones. If. Stacey  11. L. I!. Wiggins, Journ. chem. 
SOC. London, 1944, 61. 



Nr. 2/1949] Schin  id t , H e  i s s :  Dimethylen-d-gluconsaure. 9 

Siiinc der Formel IS aufgekliirt worden istll), hesitzt die Dimethylen-glucon- 
&ure von W. Henneberg  und R. Tollens3) die Formel VII .  

Beschreibung der Versuche. 

D i m e  t h  y len  - r l ~  glu c 0 4 s  Lure (VII) a u s  U lu c ons  Lure - y  - 1 a c t  on. In  eiii Gemisch 
von 10 g G l u c o n s a u r r - r - l a c t o n  und 30 ccm 40-proz. Formalin-Losung wird bei 00 
A Stdn. Chlorwasserstoff eingeleitet. Die Losung bleibt 6 Tage bei O0 stehes; nach eineni 
weiteren Tag Stehenlassen i.Vak.-Exsiccator iiber Kaliumhydroxyd und Schwefelsaure i s t  
ein Krystallbrei eatstanden. Nach dem LJmkrystallisieren aus IVasser betrligt die Aus- 
beute 9 g (75O/, d.Th.); Schmp. 220" 12). 

[ a ] 3 :  +0.31° x 5 I 1 x 0.03403 = +43.6 i 1.5" (Wasser)la). 
Fur die folgenden Verauehe haben wir Dimethylen-gluconsiiure nach den Angaben von 

Tollens3) aus gluconsaurem Calrium dargestellt und immer spez. Drehungen von etwa 
+4Tn erhalten. 

D im e t h y l en - glu c on  sLur e - m e t  h y 1 e s t e r : 10 g feingepulverte D i m e  t h y le  n - gl  u- 
c o n s a u r e  werden mit einigen Tropfen Wasscr angefeuchtet und bei Zimmertempe- 
ratur rnit einer ather. Diazomethan-Liisung aus 10 g Nitrosomethylharnstoff ubergossen. 
Die Umsetzung vollzieht sich ohne wahrnehmbare Aufliisung der Verbindung. Nach 
Stehenlassen iiber Nacht w i d  abfiltriert und aus dem Riickstand der Ester mit marmem 
Aceton herausgelost. Der ungeloste Teil wird ein xweites Ma1 ebenso mit Diazomethan 
behandelt. Die vereinigten Acetonliisungen werden eingedampft ; der rohe Ester wird 
mehrmals aus ahsol. Athanol umkrystallisiert. Ausb. 9 g (85% d.Th.); farblose, derbe 
Krystalle, die hei 1510 schmelzen und in Wasscr lcicht, in Aceton etwas schwerer und i n  
Methanol und Athanol in  der Kalte ziemlich schwer loslich sind. 

C9H,,0, (234.2) Rer. C 46.13 H 6.03 OCH, 13.25 Cef. Cj 46.15 H 6.18 OCH, 13.36. 
[z]g: +1.5rin x 5 / 1 x 0.1999 = +38.8 [ x ] $ :  0.41° x 5 /  1 x 0.1433 = 

113.8 ~ 0 . 3 "  (Methanol). 
11.2 o n o  m e t h y l - d i  rn e t h y  1 en - g lu c on  s aur e - m e t h y 1 es te r  : 10 g ll im e t h y le  n ~ g 1 u- 

cons l iure-methyles te r  werden in der gerade ausreichenden Mengc troekenem Atetoq 
gelost und mit 25 ccm Mcthyljodid und 10 g Silbcroxyd 6-8 Stdn. u n k r  RuckfluR ge- 
kocht. Hiermf wird abgesaugt und das Piltrat eingedampft. Der Riickstand wird scharf 
getrocknet und wiederuni in  der gleiEhen Weise methyliert. Die Acetonlosung hinterliiot 
einen Sirup, der iiber Nacht krystallisiert. Zur Umkrystallisation wird in  warmem Chloro- 
form gelost und bis zur Triibung Tetraehlorkohlenstoff zugefiigt. Nach mehrmaligcm Um- 
krystallisieren werden 7.5 g (70% d.Tb.) farblose Prismen erhalten, die bei 1160 schmelzen. 
Die Verbindung 1Bst sich gut in Wasscr und in  warmem Areton, Methanol, dthanol und 
Chloroform, schwer in Essigester, Benzol und Tetrachlorkohlenstoff. 
CI,H,,0,(248.2) Ber. C 48.38 H 6.49 30CH, 25.00 Gef. C: 48.63 H 6.53 20CH, 24.84. 

[a]$: t0.86" x 2 / 1 x 0.0511 = 1 33.6 & 0.9 (in Wasscr). 
Hydro 1 y se d e r D i me t h y  le n - g l u c o n s a u rc u n d d es  M on o ni e t h y  1 - d irn e t h y  1 en- 

~ lucons iu re - rne thy le s t e r s :  Eine Lijsungvon2.2g (0.01 Mol) Dimethylen-gluc,on-  
11) W. C. M. Jones  u. L. F. Wiggins ,  Journ. cliem. S O ~ .  T,ondon 1944, 364. 
12) AUe Schmelzpunlrte sind unkorrigiert. 
1 3 )  R e n n e h e r g  u. Tol lens  geben +41.60 an. 

0.4O (Wasser); 

~ -- 
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sdure in 50 ccm 2 n H,SO, wurde unter Einleiten von Tl'asserdampf so lange destlllicrt, 
his im nestillat lrein Formaldehyd niehr nachzuweisenl*) war. Zur Bestimmung der quan- 
titativ entstandenen Gluconsaure wurde die Thehnng des Natriumsalzes (+1O.3O)l5) ge- 
messen. Dam wurden 2.00 ccm der wieder genau aut 60 t c m  gebrachten Hydrolysen- 
T,osung rnit 2.3 ccm 2 n XaOH Stde. auf dem Rasserbad erwirmt, rnit 0.7 ccm v H,SO, 
versetzt, mit Wasser zu 5.0 ccm aufgefullt und polarimetriert. Die Konzentration an 
Natriumsalz hetrug 2.20 x 2 x 218/50 x 220 = 0.0872 gin 5 ccm. 

[mjs : +0.190 x 5 / 1 \ 0.08i2 = I 10.9 i 0 50 (in W'asser). 
Jn der gleichcn Weise wurdcn 6 g iMononiethyl-dimethylen-giuconsaure- 

in r thyles te r  mit 50 ccin 2 7~ €€,SO, hydrolysiert, his (nach etwa 6 Stdn.) der Nachweis 
auf Formaldehyd negativ 11 ar. Die T'osung wurde darauf init Rariunihydroxyd genau 
vonSchwefelsaure befreit und eingedampft. Es wurden3.8g (S4'/, d.Th.) sirupose Mono - 
m e t  hy 1 - glu c o n  s b n  r e  erhalten. 

Yhenylhydrazid tler 6 -Meth~ l -d -g luconsaure  (1 und VI):  3.5 g cler vorstehen- 
den Giiurewiirdenmit6ccinWasserund1..7gPhenylli~draziii1/, Stde. auf demlvasser- 
bad erbitzt. Die rotbraune Lbsung wurde vcrdtinnt. mit Tierkohle autgekocht und dam 
i.Vak. eingedampft. Der Ruckstand crstarrte im Exsiccator zu eincni Krystallbrei, m d e  
gut niit Essigester verrieben und mehrmals aus absol. Alkohol umkrystallisiert. Farb- 
lose, lanzettibrinige Krystalle, die bei 1430schn~elzen; leic ht  liislich in Wasser und Areton, 
schwrrty in Atbanol nnd Propanol, sehr schwer in Essigester und Ather. 

('1JH200CS2 (300.3) ner. C 51.99 H 6.71 h- 9.33 OCH, 10.33 
Gef. - 7  52.02 2 1  6.65 9.4i  37 10.95. 

[XIS: T0.75n x 2 / 1 .: 0.1083 - L13.8 i 0 . 3  (in TVasser). 
3 g 6-Methyl-glucoseS) oxydiesten Fir mit Bariumhypojodit narh dcm Terfahen 

voii W. F. G o b e P )  und stellten atis der erhalteneii siruptisen Siturr das Phenylbydrnzid 
in der oben besclriebenen M'eise dsr. Die Krystallform und Loslicbkeit stimintcn rnit 
den entsprechenden Eigenschaften des o h m  hcschriebenen l'hrn~lhydrmids tiberein; 
Schmp. 142-1430. 

[x ]$  : + 0.270 < .j 1 x 0.0947 = 7 14.2 0.50 (Rasser). 
Der Misch-Schmp. der bciden Priparate lag be1 142-143O. 
E piin e r i s i e r u n 817) d e r 6 -Me t h yl - g lu c o n  8 a u r e ; P h  e n y lli y d T a z id d e 1' 6 - JI c- 

t hy1  - d -ma nnon s Bur e (TI) : 3 g 6 -Met h y 1 - gl uc on6 L ure (aus Dimethylen gluconsaure) 
wurden in wenig Wasser gelost, init 3.5 ccm C'hinohn vcrsetzt und im olbad, ndchdent 
das Wasscr verdampft war, 45 Mm. auf 1400 crhitzt. Hierauf wwde mit Wasser auf etwa 
150 ccm TTerdiinnt, 6 g hrystallisiertes Barimnhydroxx d zugefugt und uher Nacht bei 
Naumtemperatur aufbcwahrt. Die Hauptmenge des Chinolins wurde ausgeathimt, drr 
Rest durch Wasserdampfdest~llation entfernt. Xach Beseitigung der Rwium-Tonen init 
Schwefelsaure wurde ziim Sirup eingedampft , 

Der Sirup wurde mit 1.3g P h e n y l h y d r  az in  in3.3 rcm Wmser umgesetzt. Beim wie- 
derholtcn Umkrystallisieren des erhalteneii rohen Hydrazid- Gemischs aus absol. Alkohol 
wurde euerst das betriichtlichschwerer liislirhe 6- Met hql- m a nno n sa u r  e- p he nylhydra- 
zid rein isoliert. Es bildet, aus wPropano1 umkrystallisiert, farblose prismatische l'afeln, 
die bei 178" schmclzen. In Wasser 1Bst es sich in der KZltc, in den Alkoliolen erst in der 
Hitze gut, in Aceton und Essigester auc h heil3 schwer; in kthcr, Benzol und C'rdoheuan 
1st es unloslich. 

C13H20U6K2 (300.3) Ber. C 51.99 H G.71 S 9.33 OCH, 10.33 
Clef. 7 1  51.98 )) 6.66 ) I  9.34 3 ,  10.18. 

I E ] ~ :  0 . 0 9 " ~  2 I 1 x 0.5100 = -3.5 i 0.io (Wasser). 
Aus den alkohol. Rlutterlaugm wurde nach dem Einengen das Phenylhydrazid der 

6 -Methy l -g lucons~ure  gewonnen, das nach mehrmaligem Umlwystallisiercn aus absol. 
Alkohol konstant h i  142-143O schmolz und in Wasser [ct]; +13.g0 zeigte. 

Dime t h y 1 c n - z u c k e r s a u r e (VIII) : 2.2 g D im e t h y 1 en - g1 u c on s ii ure wrrdeii in 
400 ccm Wasser rnit 1.1 g KaliumhJ-droxq-d und 2.2 g Kaliumpermanganat 25 Stdn. bei 
Raumtemperatur geriihrt. Vom Mangandioxyd wird abfiltriert und iibersc hiiss. Perman- 

Nach E. Rimini, Bull. SOC. ehim. France 40, 896 [I8981 uncl S. B. SchrSver,  
Proc. Roy. SOC.  82, 226 [1910]. 

le) 0. E. May, 8. &I. Weisberg u. H. T. Nerrick,  U. 1930, I, 2389. 
le) Journ. bid. Chem. 74. 809 [l927]. 17) F. Fischer ,  B. 28. 799 Ll8901. 
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ganitt init Schwefliger SLure entfarbt. Darsuf wird niit Schwefelsliare gerade laclrmus- 
saiwr geinacht, iiber Talkuin filtriert und zum Sirup eingedampft. Der gut getrocli- 
nett: Sirup, der noch z.T1. dimethylcnznckersaures TCalium enthllt, wird mit 50 ccm 
I-proz. methanol. Chlorwsssrrstoffs~ure 6 Stdn. unter RiickfluuBkdhlung erhitzt und noch 
warm vom ausgwchiedenen Kaliunichlnrid abfiltriert. Der F: s t e r Irryystallisiert heim 
Abkulilrn der Idisung; am Methanol 1.4 g (61qo d.Th.) vom Schmp. 1570. 

[ x ] 3 :  -1.320 x 2 1 1 Y 0.0759 5 +33.80 (Wasscr). 
Ein nacli den Xngaben von Haw o r  t h  l o )  durch Methylenierung von sdur'rnl zucker- 

saur'em Kalium und anschlieoende Veresterung dargestelltes Terglei( hfipi aparat R( hmolz 
ehenfalls hei 157.  Misch-Schmp. der beiden Dimethylester 1.V). 

3. LI ar vy S chin i d t: p-Menthen- (8.9) 4 0 1 -  (1.8). ein .tutoxydations- 
produkt des Limonens. 

[Aus iletn T,nboi,&n-iuni r o n  Schimmel 1% Co. A . G . ,  3Jiltitz h I,eipzig] 
(Eingeqangen am 6.  Jul i  1948.) 

Limoncn licfert bei der Finwirkung von Sauerstoff neben C'arreol 
und Carvon als krystallisiertes Autoxydationsprodukt p-Blenthen- 
(8.9)-diol-(l.2), dessen lionfiguration mit dem von H. Meerweiii 
hesc hriehenen Limonen.gIykol-(l.2) iibereinst~mmt. 

Bei der Einu irhung \-on fiviem Sauerstoff aid Tc,rpenkohkiiwasserstoffe cntstehen 
nr4x.n fhissigen, c'bar&trristisch rieehenden Autoxythtionsprodukten (Alkoholcn und 
lietonen) ott auch feste, lraum rieehende Produkte. die sich in Form feiner Nadeln an 
den Gefafl~~antlungen absetzen. Rekannt sind die Sobrerolkrystalle (Pinolhydrat) beim 
Terpentindl; auch beim Phellancked) und Limonen*) sind die gleichm Erscheinungen 
beobechtet worden. Wdirend die Xatur der ails Pineri und I'hellandren entstehenden 
Xrystalle grofitentcils gckllrt ist - es handelt sieh uni ungesattigte Terpenylglykole - 
ist die Verbindung, die sic'h nach Beohachtungen von A.  B l u m a n n  nnd 0. Zeitsehelzj  
nehcn Canreol und C'arvon bei der Autoxydation des Limoncns bildet, sls solche noch nicht 
untersucht worden. R. Duponts) vermutet, da13 es sich um dasselbe p-Xentben-(8.9)- 
diol-(1.2) handelt, dns er in geringer husheute bei der kstalytischen Oxydation optisch 
uneinheitlichen Limonens niit freiem Sauerstoff erlialten hat  und dessen Konstitution 
cr durch Verglelch (Misch-Schmelzpunkt) niit cinein nwh H. Meerwein4) aus dem g1e.i- 
hen husgangsmnterial uber das Oxyd dargestcllten Limoiicn-glykol-(1.2) als hewiesen 

ausieht. 
Gelegenheit ziir l'ritersr~chung gab die'BetrieI~s-Pest8illation einer gr613eren 

\fenye inchrere .Jahre alten Jhionetis MIS liiimnreliil, bei drr das lir>-strtlJi- 
sierte =\utoiydationsprodukt in aiisieichender llenge rinfiel. Es i.;t optisch 
aktiv, liryrtallisiert atis m'ay:4er in gkizenden Rldttchen roin Schmp. 600, ent- 
hn l t  3 1101. Krystallcvasser und T-em ittert brim Liegen an cler h f t  nach 1,urzer 
Zeit.  Ilei getl-olirilicheni Drucli iir?r.er,et,zt destilliei bnr. schnrilzt es w-nsserfrei 
bej 73O. A4iialjrse, Urnnititrtttionszahl und Hydroxyl-C;ehalt, nnch Zerewit  i -  
n o f t  zeigen eiii einfwh ungesiittigtes Qlykol C,,H,,'O, an. dev,en Oxygriippen 
in o-Stellung iueiiianrfer stehen mussen. da  si'e sich diirch Bleitetrnncetat oxy- 
dieren lassen. Die dcetyliernng I erliitift niclit quantitativ, tva? fiir die tertiare 
Ktttur einer Oxygriqjpe spricht. Diirch Wasserabqxdtung iiiit Anieisensiiure 

I )  Bey. S ~ l i i m m c l  & Co. April 1901. 13; M. Clover, C'. 1907 11, 1795 und 1908 11, 
60; H. S r h m i d t ,  Dissertst. (Kttingen 19%, S. 40; H. F a b c r ,  Dissertat. Gijttinges 
192i, S 23; R o d e n d o r f ,  Arch. Pharmaz. 271, 9 119331; R. D u p o n t ,  Bull. Ind. Chim. 
Kclge, 1940, 7 .  B. 47, 2623 [1914]. 3, Bull. hid. ('him. Belge 1940, (i. 

Joim. prakt. Chcm. [a]  118. 19 [1926]. 




