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Aufnehmen in Ather, Trockiien und Umliisen aus Ligroin wurdc einc glasha-te, spriide 
Masse erhaltcn; Ausb. 5 g. [af l ] :  + 45.40 (c = 1.5; Pyridin). 

C,H,O,Cl, (305.5) Ber. C134.83 Gef. C134.36. 

h y d r a z i n  in absol. Ather dargestellt. Nadeln aus Allcoho1 vom Schmp. 197.5" (Zers.). 
a - C hl o r a lur on s Lur c- p he n y 1 h y d r a  z i d wurdc aus dem Lactqn mi t P h en y 1 - 

Cl,Hl,O,N,Cl, (413.6) Rer. N 6.77 C125.73 Gef. N 6.72 C125.76. 

3 .5-Benzyl iden-f i  - tosy l -a -ch lora lose .  
3 . 6 - ~ e n ~ y l i t l e n - c r - c ~ i l o r . a l o s e :  2.5 g a-Ciiloralose wurdcn niit 6 g B e n a -  

rtldehyd und 4 g Zinlrchlorid 3 Stdn. geschuttclt. Zur Aufarbeitung wurde das Reaktions- 
gemisch mit Pctruliither und Wasser mehrmals behandelt. Der hicrbci abgeschiedene 
amorphe Stoff wurde aus Alkohol und schlieljlich Beilzol umluystallisiert; Ausb. 1 g 
farblosc Nadeln Tom Schmp. 142". 

O,H,O,Cl, (397.6) Ber. C126.76 Cef. (327.07. 
3 . 5  - B enz y l iden  - 6 - t o  s y 1 - a - c hlor  a lo  se : Die Verbindung wurde am dcr Bcnzal- 

verbindung Init Toluolsu l fochlor id  in Pyridin dargestellt. Valuminiiser Nietlerschlag 
a m  Alkohol +- Wasser; Schmp. 1500 (nach Sintern). 

C,,H,,O,Cl,S (551.8) Ber. Cl19.28 Gef. C1 19.32. 
A u s t a u s c h  d e s  Tosyl res tes  gegen Jod: 0.1 g dcr Tosylverbindung wurden Init 

0.3 g Natriumjodid in Aceton bei 125" im Bombenrohr urng8setzt. Die Mengc des &us- 
geschiedcncn p- to luolsu l fonsauren  N a t r i u m s  entsprach eineni Umsatz von 930;. 

Her. C,N,O,ISNa 0.14 g Gef. C,H,O,SNa 0.13 g. 

3 . 5 . 6 - T r i m e t h y l - a -  chlors lose.  
Die Darstellung erfolgte durch zweirnaliges Methylicrenmit Dimethylsulfatl untl 60-proz. 

Natronlmge in Tetrachlorkohlenstoff. Zur Isolicrung wurde tier erhaltehe Sirup i. Hoch- 
vak. destilliert. Fast farbloses (il vom Sdp.,.,, 128O; [u]B: 5.49O (c  2 1.2; AXcthanol). 

Cl,H,,O,C1, (351.6) Ber. GI 30.26 Gef. Cl30.41. 
Nach langem Stehedassen trat spontan Krystallimtion in weichen Nadeln ein, die sich 

jedoch nicht undirystallisicren licDcn. 

88. Rudolf Iiohlhaas : Zur Kenntnis des Htruktur krystallisierter 
aliphatiseher Verbindungen; Riintgenuntersuchurig eines sauren Natrinrn- 

palmitats*). 
(Eingegangen atis Leune, Kr. Merseburg, am 26. Juli 1949.) 

Bus 12ontgenaufnahmen an Einlqstallen wird dic Struktur dcs 
sauren Natriurnpalmitats abgcloitet; sie erweist sich der rhombischen 
Struktur der Paraffine als auBerordentlich ahnlich. 

Eigenschaften und StrrxBt ur langkettigtr Monocarbonsauren sowie deren 
Alkalisalzen (Seifen) nerden weitgehend bestimmt durch zwei Merlanale des 
Einzelmoleliiils, die starkc Dipolwirkung der Carboxyl- bzw. Carboxylalliali- 
Gruppe und dir unpolare aliphatische Kette. Die Dipole werden durrh Uil- 
dung von Doppelmolekiilen wechselseitig abgesbttigt ; die Existenz der Doppel- 
molekiile ist seit langem bekannt. Da durch die Bildung der Doppelmolekiile 
dic starken Attraktionskrkite bis auf weniger wirksame Randeffekte praktisch 
abgesattigt sind, kommen d s  ordnende Kr&f te fur die TJmgebung eines Doppel- 

*) Die Riintgenaufnahmen wurdcn wLhrend meiner fruheren TBtigkeit im vormaligen 
Kaiser-Wilhelm-Institut f i i r  physik. Chemie und Elektrochemie in Be lin-Dahlem an- 
gefertigt . 
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niolekiils nur noch die von geringer GroBenordnung willienden Dispeisions- 
krhftc in Prage, d.h. dal3 bei gittermBBiger Ordnung der Doppelmolekiile die 
gleichen 1i;rBfte wirken wie z.B. bei den Paraffinen : Anordnung sowie Platz- 
bedarf senkrccht zu den Molekulketten sollten daher mit denen der Paraffine 
ubereinstimmen. Bezeichnenderweise krystallisieren die genannten Verbin- 
dungen in Gittern mit zentrierten Basisfliiclien. In  der Tafel 1 bind fiir eine 
Anzahl Stoffe die Abmessungen der Basisflachc sou+ dus Produkt a.b.sin p (p = 

monohliner Winkel, Neigung der Ketten gegen die hsisebene), bezogen auf 
1 Mol. bzw. Doppelmol ., das qewirsermafien d m  ,.wirksamen Kettenquer- 
schnitt" bedeutet, aufgefiihrt : der Weit a.b sin (3 irt also tatsnchlieh kmstant 
und sohnaqkt etwas urn den Betrag 18.5 .kz 

In Weiterfuhrung der Untersuchungen uber die Struktur von Peifen, Cetyl- 
palniitat undDicetylatherl) (4. Tafel 1) und im Hinblick auf die von P. Ekwal12) 
und von J. W. McBain3) diskutierten Verbindungen im Systcm Palmitin- 
shure-Natriumpalmitat erschien es lohnenswert, einigen bei Kryrtallisations- 
versuchen von Scifen geniachten Beobachtungen naclizugehen. Es wxde  nam- 
lich festgestellt, daB das neutrale Katri umstear'at, besonders aber das neutrale 
Ndt,riumpalmitat, nur aus leicht alkalisch gemachten Losungsmittelri krystaltlli- 
sierte, wobei sich sogar der Ersatz der Lift (Kohlendioxyd- Gehalt) durch 
Stickstoff als zweckmaSig ermies4). Nun hatten Ekwal l  und NcBain uber- 
einstimniend festgcstellt, daB rich aus Schmelzen mit Palmitinstiure-Natrium- 
palniitat reine Verbindungen wegen incongruenten Schmelzens nicht gewinnen 
bssen. Aber Xkwall gibt an, daB sich die Yerbindung NaP.HP5) bisweilen 
aus gewissen Schmelzen bei Unterkkhlung, immer. aber aus alkoholischen Lo- 
sungen bildet und zwur in Xorm von Nadeln. Da bei der Her stellung von Ein- 
krystallen von Natriumpalmitat beobachtet wuirde, daD aus nicht alkalisch 
gemachten alkoholischen Losungen kein neutrales, soiidern ein saurrs Palmitat 
und m a r  der Zusammensetzung S a P  .HI? erhalten wurde, interessierte seine 
Strubtui im Hinblick auf dic bereits bekannte des neutralen Nap. Uber die 
Ergebnisse, soweit sie mit dem Rrystallmatcrial erhaltcn werden konnten, sol1 
im folgenden berirhtet werdcn. 

Die S t r u k t u r  des  sau ren  Nat r iun ipa l rn i ta t s  XaP.'HP5)). 
Aus den Drehkrystallaufnahmen um die Hauptrichtungen der kleinen Ein- 

la ystalle ergcben sich die folgenden Abmessungen des Elementarkorpers : 

a = 7.393 ,% + 0.5O/,, 13 = 9.900 k 0.6'/,, c = 46.18 A & 0.3°/, . 
Perner ergibt sich, daB eine &nten-( b-dchse), abei keine Basisflachen- 

zentljerung Trorliegen nml3. Zu einer entsprechenderi Feststellung kamcn auch 
Thiessen und Stauf f4)  fur das neutrale, rhombisehe xatriumstearat; alleI- 
dings wird hier die a-Ache (a = 8.04 A) xentiiert. Sie uhertragen die gleichen 

1) R. K o h l h a a s ,  Ztsclw. Hlelrtrochem. 46, 501 [1940]. 
2) Ztschr. anorg. Chem. 210, 337 [1933]. 
3) I. W. McBain u. M. C. Field, Journ. chem. Soc. London 1933,920. 
4) P. A. Thiessen u. J. Stauff,  Ztsohr. physik. Chem. [A] 176, 397-429 [1936]. 
5)  P = Abkiirzunp fur C!H2 * [CH.JI4 . COO. 
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Verhaltnisse auch auf dab Natriumpalrnitat. In der Abbild. 1 sind die ent- 
sprechenden Diagramme IT iedergegeben, aus denen die Zentrierung wegen der 
starken SchwBdmng der ungeraden Scliichtljnien geschlossen werden mu13 ; 
a gilt fiir das saure Palmitat, b fur Satrmmstearat. Die unterschiedlichen 
Intensitatsverha~tnis~e bei beiden Aufnahriien sind durch die verschieden lanpe 
Beliclitungszeit bedingt. 

~~ ~ - _ ~ _ _  

dbbild. 1. L)reliluystaUdia~ramme mit C>u K,-Strddung. 
a) links : Natriuinpalmitat. Drehachse: LO101 16 Stdn. bclichtet 
b) rechts : Natriumstearat, Drehachse : [IOOJ 6 Sttln. belichtet. 

Uer grolicn Gitterlionstairte wegen niussen erwartungsgerntd R ieder Doppel- 
molekule vorliegen. &lit der nach der Schwebemcthode bestimmten Dichte 
d = 1.028 errechnen sich Z = 3.95, d.h. 4 Doppelmolekule pro Zellp. ES 
zuniichat zu  entscheiden, I ~ S  fiir Doppelmolekille voihanden sind, nimlich je 
zwei Doppelmolekule der S%ure und des Alkalisalzes, oder vier gemischte 
Doppelmolekule der Form SaP -HP. Im ersten Fall rriussen 2 verschieden 
grofie Netzebenenabstiinde mftreten : 

Cssure = 44.91 ,& 6, und C S ~ ~ ~  = 47.50 A 
Wegen der erheblichen Differenz rnb13ten also zwei Systeme von Rasis- 

interferenzen auftreten, mas indessen nicht der Fall ist. Es niussen wmit 
gemischte Doppelmolekule vorliegen, und fiir diesen Fall fuhit auch die AUS- 
rechnung der Gitterkonstanten aus den Werten fur die Palmitinsiiure und das 
Natriumpalmitat, wenn der Radius des Natriumatoms mit 1.89 und der des 
Wahsserstoffes mit 0,3 A Verwcndung finden, zu dem beobachteten TVerc : 

Gitterkqnstante Rer. aus den Gitterkonstaiitcn 
~~~ - 

46.11 A 
46.50 dk 
46.36 A 

des Natriumpalmitats (C: = 47.70 A) 
dPr Palmitins%ure (C = 44.91 A) 
' 1 2  Csaure-t ' I 2  %lz 

46.32 A Mittelwert 
46.18 A beobachteter Wert. 

.~ ~~ 

6, Nittelwert aus den bciden Untcrsuchungcn von Th. Sohoon u. F.Dupr6 LaTour  
(zusammengestcllt in FuDn. 1)). 
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Die gute ujbereinstimniung bestMigt sornit die obige uberlegung bestrns. 
Dic Tafcl 2 mthalt das Ergebnis der lndizierung; wip ein Vergleich der beob- 
achteten und berechneten Werce zeigt, Bann die Indizierung trotz des Fehlens 

Tntensitat 

st. 
in 
m 

s. schw. 
schw. 

s. schw. 
schw. 

s. schw. 
schw. 
schw. 
m. 
m .  
schw. 
schw. 
schw. 
st. 
schw. 

s. schw. 
s. schw. 
s. schw. 
s. schw. 
s. schw. 
s. schw. 
s. schw. 
s. schw. 

schw. 
SCllW. 
schw. 
schw. 
schw. 

s. schw. 
s. schw. 
s. schw. 
s. SCIlW. 
s. schw. 

sehw. 
schw. 
schw. 
scl1w. 
schw. 
schw. 

s. schw. 
s. st. 

m. 
in. 
schw. 
schw. 
schw. 
schw. 
m. 
schw. 
SCllW. 
sehw. 
schw. 

Tafel 2. l nd iz i e ru  

Indices 

0 0  3 
0 0  5 
0 0  7 
0 0  8 
0 0  9 
00.10 
0 0  .ll 
0 0 .I2 
0 0 .I3 
0 0  .I5 
0 0 -17 
0 0.19 
0 0 -35 
0 0.36 
0 0.37 
2 0  0 
4 0  0 
6 0  0 
0 2  0 
0 1  1 
0 1  7 
0 1  9 
0 1.10 
0.1 .I1 
0 1.17 
0 2  2 
0 2  3 
0 2  4 
0 2  5 
0 2  ti 
0 2  7 
0 2  s 
0 2  9 
0 2 . I0  
0 2.13 
0 2 . I 7  
0 2.19 
0 2 3'4 
0 2 3 5  
0 2.36 
0 2.37 
11 0 
1 2  0 
1 2  4 
1 2  6 
1 2  7 
1 2  9 
1 2.10 
12.12 
12.18 
1 2 34 
1 2 3 6  
1 3  4 
1 3  6 

sin8, beob. 

0.0.m 
0.0832 
0.1165 
0.1337 
0.1500 
0.1672 
0.1838 
0.1997 
0.2175 
0.2304 
0.2832 
0.3178 
0.5856 
0.5993 
0.6167 
0.2087 
0.4169 
0.6252 
0.1550 
0.0790 
0.1407 
0.1701 
0.1829 
0.1959 
0.2940 
0.1600 
0.1644 
0.1701 
0.1763 
0.1857 
0.1942 
0.2052 
0.2164 
0.2260 
0.2675 
0.3251 
0.3549 
0.5875 
0.6055 
0.6212 
0.6359 
0.1305 
0.1909 
0.1995 
0.2114 
0.2207 
0.2398 
0.2512 
0.2742 
0.3550 
0.5972 
0.6291 
0.2647 
0.2749 

I. 

sin3 her. 

0.0500 
0.0834 
0.1167 
0.1334 
0.1501 
0.1667 
0.1833 
0.2001 
0.2168 
0.2501 
0.2834 
0.3168 
0.3836 
0.6003 
0.61GY 
0.2083 
0.4166 
0.6249 
0.1656 
0.0795 
0.1398 
0.1690 
0.1 840 
0.1954 
0.2939 
0.1391 
0.1634 
0.1693 
0.1765 
0.1830 
0.1946 
0.2049 
0.2161 
0.2280 
0.266'7 
0.3233 
0.3529 
0.5879 
0.6040 
0.6201 
0.6362 
0.1300 
0.1916 
0.1987 
0.2123 
0.2206 
0.2399 
0.2507 
0.2740 
0.3537 
0.5970 
0.6288 
0.2641 
0.2744 

Differenz 

- 
-0.0002 
-0.0002 
+0.0003 
-0.0001 + 0.0005 
+0.000*5 
-0.0004 
+0.0007 
+0.0003 
-0.000'2 
+0.0010 
+0.0020 
-0.0010 
-0.0002 
l0.0004 

+0.0003 
+0.0003 
-0.0006 
4.0005 
+0.0009 
+0.0011 
-0.0011 
4 0.0005 
-f 0.0001 
~0.0009 
l0.0010 

t0.0008 
-0.0002 
+0.0007 
-0.0003 
+0.0003 
I0.0003 
-0.0020 
t0.0008 + 0.0018 
1 0.0020 
-0.0004 
+0.0013 
t0.0011 

-4.0003 
-1 0.0003 
-0.0007 
$0.0008 
-0.0009 
+0.0001 
-0.0001 
+0.0005 
+0.0002 
-t0.0013 
+O.0002 
+0.0003 
+0.0006 
+0.0@05 
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1 3  7 
1 3  8 
1 3  9 
1 3  .I0 
1 3.12 
1 3 . 1 8  
2 0.16 
2 0  .I8 
2 0 . 3 3  
2 0.34  
2 1  1 
2 1  2 
2 2  0 

_ _ ~ -  
Intensitit 

schw. 
sclw. 
SCllW. 
schw. 
SCllW. 
schw. 
m. 
m. 
m . 
m . 

8. schw. 
8.  schw. 
a. schw. 

0.2819 
0.2874 
0.2973 
0.3057 
0.3235 
0.3952 
0.:135y 
0.3661 
0.6889 
0.6035 
0.2222 
0.2253 
0.2612 

Fortsetzung von Tafel 2. I n d i z i e r u n g .  

s in8 ber. 

0.2809 
0.2886 
0.2963 
0.3061 
0.3245 
0.3942 
0.3385 
0.3653 
0.5883 
0.8040 
0.2230 
0.224s 
0.2600 

Differcnz 

+0.0010 
-0.0012 
+0.0010 
+0.000(i 
-0.0010 
$0.0010 
4 . 0 0 2 8  
+0.0008 
+0.0008 
-0.0006 
-0.0008 
+0.0005 
t0.0012 

von Gonionietcraufnahmen als weitgeherid richtig bczeichnet werden. Die 
Ebenenstatistik zeigt: (h 00) und (h 01) nur fur gerade h, (Ok0) und (Old) 
nur fur gerade k rorhanden*). Irn Hinhlick auf die Eigensymmetrie C ,  des 
Doppelmolekuls fuhren dime Aus'bschmgen zur Raumgriippe CZtR - P ba, in 
deren allgetneiner Lage dic 4 symnietrielosen Doppelmolekiile unterzubringen 
sind. 

Es ist, intrressant feqtziistellen, deB die von Thiessen  md S t a u f f  4,  f u r  Nrz- 
triurnstcamt und Sat2riiirnptzlmitat ermittrlt,e Raurngruppe D,hS-P ba tn sich 
als Gitteikomplex in der allgemeinen L a p  vvn C2T.8 wiederfindet und sogsr 
die Parameterwerte zirmlich dicht bcicinander liegen, omit die nehc chemi- 
sche Verwandtschaft der beiden Stoffe auch in der Krystallst~ulrt~ir zum Aus- 
druck kommt . 

Zum vorzugswciscn Auftreten von (001) in ungeraden Ordnungrn ist zii 

sagen, daB entsprechend der Regel von G. Shearer ')  infolgc der eigenartigen 
Elektronenverteilun~ in Richtung der Molekiilachse mit einer Lijschung oder 
doch betrachtliclien Schwach~ng der Intensitiiten geredzahliger Ordnungen 
von (001) von vornherein zu rechnen ist. 

Die Biifnahmen genugen nicht fur eine detailliertere Didcussion der Inten- 
sitaten, aber sie sind eusreichend, urn eine Vorstelliing betreffend die Lage der 
Doppelmolekiile in der Elementareelle zu entwickeln. A u ~  einer groben Schht- 
zung der InlensitBten der (hk0)-Interferenzen ergeben sich fiir die Parameter 

*) Anni. b. d. Korrcktur (27. 10. 1949): Es mag erwahnt sein, daS die in der Tafel 2 
aufgefuhrten sechs Interferenzen (Old) mit Ir = I, die allesamt a u k s t  schwach und nur 
auf stark dbcrcxponicrtcn Aufnahmen erkennbar werden, den ( f ~ r  punktfiirmige Tcilchen) 
gcltenden Auslijschungen der Raumgruppe nicht exakt cntsprechen und be1 einer welter - 
gehefiden Eriirterung deer Punlrt- bzw. RIolekiillagen erklart werden miissen. Ahnliche 
\70rhdtn~sse wurden frdher z.B.  von A. Miiller fiir das n-Paraffin CL9H60 (Pmc. Roy. 
SOC. London [AJ 124, 317 [IS29]) und denDicetylather (R. K o h l b a s s ,  B. 53, 189 [1940]) 
- also verwandte Verbinclungen - diskutiert ; hier fiihrteii entsprechende Abweichungen 
von den Ausliischungen der lietr. Raumgruppen zu geringen GittePvewchiebuIigen zwischcn 
deh oberen und unteren Gitterhalften. Im voclicgendeu Fall mare in glelrher W'cise mit 
oiner solchen Verschiebung zii rechhen, die uberdies wegen des Vorliegens gemischter 
Doppelmolekiile ganz einleuchtend sein wiirde. 

7, Proceed. Roy. Roc London [A] 108, 655 [192.?]. 
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x, y folgcndc Werte: x = 0.25 uiid y = 0.37. Das fuhrt zu der in der i4bbild. 2a 
dargestellten AnoL.driung : die b-Achse wird zentriart,, nicht dagegen die 

Abbild. 2a. Schema der Elementarzellc 
YOQNLLP. HP bciprojektion auf die Basis- 

fliic he, 

Abbild. 2b. Schema der rhombischen 
Grundzelle der Paraffine bei Projektion 

auf die Basisfliiche. 
Qezeichnet sind 2 Rlementarzellen zuin 

besseren Vergleich mit Abbild. 2a. 

Diagonale. Die Tafel3 gibt denl‘ergleich der berechneten undgeschatzten Tnten- 
sitiithwerte. Ds die Intcrferenz (1 20) bei weitem die starirste Interferenz des 

Tafel 3. I n t e n s i t a t e n  der  Ref lexe  (hkO). 

200 
400 
600 
020 
110 
120 -- 9‘90 

307 
41 
11 
3 
0 

372 
1 

stark 
schwach 

s. sohwach 
s. schwach 
s. schwa.ch 
sehr stark 
s. schwacli 

ganzen Systems isl, mu13 sic besonders dicht belegt scin, wie dss auch die 
Abbild. 2a zeigt ; init einer gewiwn Wahrscheinlichkeit ltann Itngenonimen 
werden, daB dic (120)-Ebcne m c h  die Kettenebenc sclbst enthiilt. 

Fin Vergleich aller einigerma,Oen hekannter Strukturen aliphatischer Verbindungeil 
zeigt, daB rhombisohc Strukturm selten, monokline hiiufig sind. Rhonibische Symmetric 
ist bisher nur bei deii Paraffinen - und z w m  bei denmit geradcr wic niit ungerader Kohlcn- 
stoffzalil - nnd bei den neutralen Natriumsalzen der Stearin- und Palmitinsaure auf- 
gcfundcn. Uic Struktur dcs saurcn Nstriumpalmitats scheint cine Art Bindeglicd darzu- 
stellen zwischen den genannten rhornbischen Strukturen. Aiif die i4hnlichkeit z i i  der 
Stiuktur dcs Natriumstcsrat,s bzw. dcs Palmitats wurde bereits niehrfach hingcwicsen. 
Die Beziehung zu den Paraffinen wird am besten ersichtlich &us den Abbildd. 2a und d h  
in Verbinduiq mit der Tafel 1. Lediglich dic Stcllung der Ketten bedingt dic Abwcichung 
\Ton der rhoriibischen (huridforni, die sich in der Verdopplung einer Achse zu erkennen gibt. 
Es ist miiglich, dafl durcli dic Energiciinderung bei einer Linivandlung ein TJmkIappen tler 
Kettenebf nen erfolgt, wotlurch sich die urspriingliche Elementarzcllc auf dic halbe wegeri 
der nunniehr vorhmdcncn Identitit der Ealften reduziert. Ob solche LJmwandlungen 
heim Nap. HP vorliegen, kai~ii nicht gesagt werden, da entsprechehde Beobachtmgen 
leider nicht angcstcllt wurden. Es ist aher ahzunehmen, daB bei den neutralen fcttsaureri 
Sdzeri die c( -+ (3-Urnwaildlung (rhombisch-inoriokliii) in iihnlichor JVeise erfolgt. Auffiillig 
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ist, don bci den1 sauren und neutralen P a h i t a t  die Basisflachen doppelt so g r d  und auch 
doppelt so stark belegt sitid wie bei den Paraffiaen; es ist miiglich, da13 hierbei die eingangs 
erwiihaten Randwirkurigeh der Quadrupole eihe Rolle spiel& (bcsohders beim saurell 
Salz), oder aber daB Influcnzeffckte voil Liisungsmitteldipolen wirksam werdeh lind zur 
Ausbilduhg ihstabiler Formen Anla13 geben. 

~. ~~~~ 

Beschreibung der Versuche. 

D a r s t e l l u n g  d e s  Krystal lmot~erialss) .  
Die Erfa.lirung hat gezeigt, daR geratle bei den langkettigen aliphatiscliea Verbindungen 

die Venvendung von lirystallmaterial definicrter Zusammensetzung unbedingt erforder- 
lich ist. Zu (lessen Qewinnung m r d e  folgender Weg gewahlt. 

Palnl i t insi iure  fiir ,,wisscnschaftliche Zwecke, Kahlbaum" wurde zunachst im Hoch- 
Val%. fraktioiiiert destilliert, die Hauptfraktion anschlicfichd zweimal aus Bcilzol, zuletzt 
aus Acetoh krystallisiert,. Die weitere Reinigung ping fiber den Met,l~ylester, der bath 

drcimaligcni Umlayst.allisinei7 aus Methanol + Ather deh Rchmp. 
310 zeigte. Die Verseifuag des Esters mit alkohol. Kaiiiaugc fuhrtc 
schliefllich zu einer Saure, die ilwh T€ochvak.-Destillatioll uhd 
amchlieflender Krystdlisation aus B e n d  bei 62.8O schmolz. Die 
so gereinigte Pdmitihsiillre lieferte in alkohol. TBsuhg mit alkohol. 
Natroillauge ein Natriumpalmitat, das noch dreimal aus Athahol 

J - A C ~ ~ J ~  umkrystallisiert wurde. Zur rontgmographischen Untersuchung II 1)raiichbare Einkrystalle erhaltea werden. Die Krystalle hatten die 
Abhild.3.Einkrystall in der Abbild. 3 wiedcrgegebehe Form, die P. A. Thiessen  und J. 
mit eirigezcichneter s t a u f  f bei Natriumstearat beschrieben habeh4). Dic schmalen 0.5 

oricntierun&. bis Z mmlangenKr~-s;st~lle~~aren aufierordentlich diinn(< l/lOOo mm), 
was die Handhabung sehr erschmerte ; sie wareh vollkommen blank und zcigtcn keinerlei 
Verwerfungen. 

Die analyt'. Untersuchung des Krystallmaterials fiillrte zu tlem Ergebriis, daB sieh tat- 
slichlich das saure Palmitot, Nap.  HP gebildet hatte. 

*L P -Q 

k . .  oiinteb am einer Xischung 17011 1j3 Butanol + y3 Glyliol eihige 

c H Na 

Neutrales Natriunipalmitat 11.3 69.1 8.3 

Vorliegcndes Natriurnpalmitat 11.8 71.0 4.2 

~ ~ ~ . ~~~~. ~ ~ ~ 

Saures Natr iumpd mitat 11.9 '71.8 4.3 

Der Vollstandigkeit halbcr sci enviihiit, daB h i  Clem ebenfalls extrem gereinigten Na- 

8, Die Darstellung des Krystallmaterials hatte Herr Dr. R o b e r t  Z i m m c r m a h n  iibcr. 

triumstearat die gleiche ICnystallisationsweise hur zu schwach saureh Stearaten fuhrte. 

nommen, dcm dafiir auch hier gedankt sei. 

__ 




