81

Uber den Abbau der fetten Sauren zu kohlen-
stoffirmeren Alkoholen
(II. Abhandlung)
von
Angelo Simonini.

Aus dem chemischen Laboratorium des Prof. Ad. Lieben an der
k. k. Universitdt in Wien.

(Vorgelegt in der Sitzung am 3. Februar 1893.)

Durch die Einwirkung von Jod auf essigsaures Silber bei
Temperaturen von etwas iiber 100° wurde, wie in der ersten
Abhandlung! mitgetheilt, Methylacetat und auf dieselbe Weise
aus capronsaurem Silber Amylcapronat erhalten.

Anschliessend an diese Arbeit wurde aus buitersaurem
Silber in der Folge noch Propylbuttyrat und aus palmitinsaurem
Silber palmitinsaures Pentadecyl nach derselben Methode er-
halten.

Die Darstellung dieses letzteren Esters zeigt wohl, dass die
neue Methode einer allgemeineren Anwendung fahig ist.

Da von den hoheren Fettsduren und Alkoholen, respective
deren Estern, hauptsidchlich nur jene mit gerader Anzahi von
Kohlenstoffatomen in der Natur vorkommen, so wire mit dieser
Reaction der Weg gebahnt, durch Abbau von jenen Sauren zu
den nichst niederen Alkoholen, respective deren Derivaten mit
ungerader Anzahl von Kohlenstoffatomen zu gelangen.

Bei der Durchfithrung obiger Versuche zeigte es sich, dass
die Reaction nicht in einer einzigen Phase verlief, sondern dass
beim Zusammenbringen von Jod und Silbersalz schon bei ge-
wohnlicher Temperatur eine Einwirkung erfolgte, indem sich

1 M. 1892, 320.
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sofort Jodsilber bildete, das sich durch seine Farbe erkenntlich
machte, wahrend zur Bildung des Esters eine Temperatur von
ungefihr 100° erforderlich war.

Die Erforschung des Zwischenproductes schien von Inter-
esse um den Mechanismus der Reaction aufzukldren. Zu diesem
Zwecke wurde die Reaction bei 50° unterbrochen und das
Gemenge untersucht.

Mit Wasser konnte aus dem Reactionsproducte die S&ure,
von deren Silbersalz man ausgegangen war, ausgezogen werden.
Aus dem Riickstande wurde durch Behandlung desselben mit
verdlinntem Ammoniak jodsaures Silber erhalten, und ungel&st
blieb Jodsilber. Die Mengen dieser Substanzen standen in dem
Verhiltnisse, wie es durch folgende Gleichung gegeben wird:

RCO
6RCOO Ag+6J+aqua = d5AgJ+AglO;+3 < > O0-+H, O) .
RCO

Die ausgezogene Sdure konnte, wie aus obiger Gleichung
hervorgeht, nicht in dem Gemenge neben jodsaurem Silber als
solche vor Zusatz von Wasser enthalten sein, da das néthige
Wasser fehlt. Sie entsteht, wie durch Versuche festgestellt
wurde, erst auf Zusatz des letzteren. Aber auch das Anhydrid
findet sich nicht als solches oder wenigstens nicht in freier Form
vor; so konnte z. B. das vermuthete Essigsdureanhydrid nicht
im Vacuum unter 100° aus dem Gemenge, welches durch Ein-
wirkung von Jod auf Silberacetat bei 50° entstanden war, ah-
destillirt werden, was ja doch moglich sein miisste, wenn das-
selbe in freier Form vorhanden whére.

Ausserdem konnten durch Oxydation von freien Saure-
Anhydriden mit jodsaurem Silber bei Temperaturen iber 100°
keine Ester erhalten werden. Es wurden in dieser Richtung mit
den Anhydriden der Essig- und Buttersdure Versuche angestellt.
' Es wird unter reichlicher Kohlensidureentwicklung Siure
regenerirt, indem ein Theil des Anhydrids vollstindig vom jod-
sauren Silber verbrannt wird und durch das entstehende Wasser
ein anderer Theil des Anhydrids in Sdure verwandelt wird.

Wie die weitere Forschung ergeben hat, handelt es sich
hier um eine eigenthlimliche, bis jetzt noch nicht beobachtete
Verbindung von Silber, Jod und Sdurerest.
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Es gelang mit Petroldther diesen Kdrper aus der Reactions-
masse auszuziehen und zur Krystallisation zu bringen.

Derselbe zersetzt sich bei der Behandlung mit Wasser zu
zwei Molekiilen Jodsilber, einem Molekiil jodsauren Silbers und
sechs Molekiilen Sdure, verhdlt sich also, abgesehen von der
Saure, genau so wie die bis jetzt nur in Ldsung bekannten und
noch wenig studirten unterjodigsauren Salze, die in wisseriger
Losung alsbald in zwei Molekiile Jodid und ein Molekil Jodat
zerfallen. Da die Saure wie aus den unten folgenden Analysen
hervorgeht, erst auf Zusatz von Wasser gebildet wurde, so er-
gibt sich {iir das Zwischenproduct folgende Formel.:

RCO
= 0,Ag0],
RCO

oder anders ausgedriickt
OCOR
J / COR
N OAg
Beim Erhitzen dieser Verbindung entsteht unter Kohien-
sdureentwicklung und Bildung von Jodsilber der Ester:

OCOR
JCOR =RCOOR+CO,+Ag]J.
0O Ag

Bei Behandlung mit Wasser entsteht Saure, Jodsilber und
jodsaures Silber:

JCOR +OH | = 6RCOOH-+2AgJ+ AgJO,.

OCOR H
3
OAg /

Ausserdem kann aus dieser Verbindung durch geeignete
Reductionsmittel, welche keinen Wasserstoff entwickeln, die
Bildung von Wasser also ausschliessen, das S#ureanhydrid
erhalten werden. Als Reductionsmittel wurde gewdhnlicher
Phosphor verwendet.

OCOR RCO
JCOR —O0 = = O+Agl.
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Alle diese Reactionen sprechen flir die angeflihrte Consti-
tution. Der Verlauf der ganzen Reaction stellt sich also folgender-
massen dar:

Erste Phase:

/ OCOR\
6RLOOAg+6] — 3Agl+ 3|J COR )

in Petroldther O Ag
unléslich 16slich,

Zweite Phase:
OCOR
JACOR
\OAg
gibt beim Erhitzen auf 100°

RCOOR+CO,+-Agl.

Experimenteller Theil.
Buttersdure-Propylester.

30 g trockenes buttersaures Silber wurden mit 20 ¢ Jod —
unter Zusatz von Porzellanscherben zum Behufe der gleich-
massigen Vertheilung und Méssigung der Reaction — gemengt
und auf 100° erhitzt. Bei dieser Temperarur entwickelte sich
reichlich Kohlensdure, Hierauf wurde mit Ather ausgezogen,
derselbe abdestillirt, mit Wasser das riickstindige Ol geschiittelt
um den Haupttheil der nebenbei entstandenen Buttersdure zu
16sen, die olige Schicht abgehoben, mit etwas verdlinntem
Alkali geschiittelt, um den Rest der Buttersdure zu entfernen,
mit Wasser gewaschen, mit Chlorcalcium getrocknet und
destillirt. Das Ol ging zwischen 142°-—144° {ber, was dem
Siedepunkte des Propylbutyrates entspricht.

Die Elementaranalyse ergab folgende Werthe:

0+4135 g Substanz lieferten 0-9779 g CO, und 03945 g H,O.
In 100 Theilen

Berechnet fiir
Gefunden C;H,,0,

N ——

Caooinnntn 64-5 64-6
H.......... 106 10-7
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Pentadecylalkohol.

>4 g gut getrocknetes palmitinsaures Silber wurde mit
1-8 g Jod und Porzellanscherben gemengt und auf 100°—110"
erhitzt. Bei dieser Temperatur spaltete sich Kohlensiure ab.
Das Reactionsproduct wurde mit warmen Atheralkohol aus-
gezogen, ein Theil wiederholt aus Alkohol umkrystallisirt und
aul diese Weise ein neutral reagirendes Product erhalten,
welches den Schmelzpunkt von 57° zeigte.

Die Elementaranalyse ergab folgende Werthe:

0-2905 g Substanz lieferten 0-847 g CO, und 0-348 ¢ H,O.

In 100 Theilen

Berechnet {ur

Gefunden C3,HgoOy
G, 7935 79-8
Hooor . 13-31 13-3

Das gereinigte Product wurde mit dem riickstindigen
dtheralkoholischen Auszug und den alkoholischen Mutterlaugen,
welche vom Umkrystallisiren des Esters herriihrten, vereinigt
und mit einem bedeutenden Uberschuss von alkoholischem Kali
18 Stunden am Riickflusskiihler gekocht, hierauf in eine heisse
Losung von Chlorcalcium gegossen, filtrirt, mit Wasser ge-
waschen und mit Alkohol ausgezogen. Die alkoholischen Aus-
ziige wurden verdunstet, der rlickstdndige Pentadecylalkohol
wiederholt mit Wasser ausgekocht, darauf (ber Schwefelsiure
und Paraffin getrocknet. Nach dieser Behandlung zeigte der
Alkohol einen Schmelzpunkt zwischen 45°—46°.

Die Elementaranalyse ergab folgende Werthe.

0-371g Substanz lieferten 1-069 g CO, und 0-468 g H,0.

In 100 Theilen

Berechnet fiir

Gefunden Cy5H,0
e e
Cooiviiil, 786 789

H.ooooooo. .. 13-9 14-03
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Aus der Chlorcalciumlosung, den Waschwassern, welche
von der Behandlung des Niederschlages aus der Chlorcalcium-
16sung herrithrte, und dem in Alkohol unldslichen Theil des
Niederschlages wurde die Palmitinsdure durch Schwefelsdure
in Freiheit gesetzt, mit Ather ausgezogen und durch Umkrystalli-
siren aus Alkohol gereinigt. Sie zeigte den Schmelzpunkt von 62°.

Die Elementaranalyse ergab folgende Werthe:

0-2405 g Substanz lieferten 0-6617 ¢ CO, und 02683 ¢ HO,.
In 100 Theilen:

Berechnet fur

Gefunden CiH300,
Cooiii, 751 753
H.......... 12-4 12-3

Das Zwischenproduct.

Essigsaures Silber wurde mit Jod gemengt und einige
Stunden auf 50° erwdrmt. Auf Zusatz von Wasser firbte sich
die Reactionsmasse ziegelroth, welche Farbung fast augen-
blicklich in die des Jodsilbers umschlug. Es wurde mit kaltem
Wasser ausgezogen und der Riickstand hierauf mit Ammoniak
extrahirt. Der wésserige Auszug enthielt nur Sdure. Es wurde
bis zu einem Liter aufgefiillt, davon ein aliquoter Theil titrirt
und aus dem Ubrigen durch Kochen mit Silbercarbonat das
Silbersalz der Siure dargestellt und in drei Fractionen aus-
krystallisirt. Mit der ersten und letzten Fraction wurde die
Silberbestimmung ausgefithrt. Es wurden in beiden Féllen
64-6%, Silber gefunden, entsprechend dem essigsauren Silber.

Der ammoniakalische Auszug enthielt jodsaures Silber;
die Losung wurde eingedampft, der Rickstand gewogen. Die
Identitat des jodsauren Silbers wurde durch die Silberreaction,
die Oxydation von I[ndigoldsung, durch Reduction einer ge-
wogenen Menge mit ammoniakalischer schwefliger Sidure zu
Jodsilber und Bestimmung des Gewichtes desselben fest-
gestellt.

Der in Ammoniak unldsliche Theil der Reactionsmasse
bestand aus Jodsilber. Dasselbe wurde getrocknet und gewogen.
Die auf diese Weise ausgefiihrten quantitativen Bestimmungen
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ergaben Werthe, welche folgender Zersetzungsgleichung ent-
sprachen:

6 CH,COOAg+6J+4+3H,0 =5Ag)+AgJO,+6CH,COOH.

Da die Reactionsgleichung

CH,CO )

6CH,CO0Ag+6T — 6AgT+AJO;+3 <CH3CO /

ohne Zusatz von Wasser die Bildung von Sdureanhydrid ver-
muthen liess, so wurde versucht, dasselbe zu fassen.

Das Gemenge von Jod und Silberacetat, welches auf 50°
erwarmt worden war, wurde im Vacuum weiter bis gegen 100°
erhitzt, um das etwa entstandene Séureanhydrid abzudestilliren.
Auf diese Weise aber konnte dasselbe nicht erhalten werden.

Dieser Umstand bewies, dass das Anhydrid in der Reactions-
masse nicht als solches vorhanden ist. Eine weitere Bekriftigung
fand dieser Schluss durch Versuche, welche mit den Anhydriden
der Essig- und Buttersdure und jodsaurem Silber angestellt
wurden. Beide Anhydride wurden sowohl mit der zur Ester-
bildung berechneten Menge jodsauren Silbers, als auch mit
bedeutenden Uberschiissen des letzteren unter den verschie-
densten Bedingungen erhitzt, z. B. mit absteigendem Kiihler,
am Ruckﬂusskﬁhler, im eingeschmolzenen Rohr; ferner wurde
das Anhydrid in Dampfform lber jodsaures Silber, welches auf
180°—200° erhitzt war, geleitet. Die angewandten Temperaturen
lagen zwischen 100°-—250°. In jedem Falle entwickelte sich
reichlich Kohlensdure. Wurde ‘ein entsprechender Uberschuss
an jodsaurem Silber angewandt, so wurde alles Anhydrid in die
zugehOrige Sdure verwandelt. Hatte man nur die fiir die Ester-
bildungberechnete Menge jodsauren Silberszugegeben, so wurde
ausser der entsprechenden S&dure noch unverdndertes Anhydrid,
in keinem Falle aber Ester gefunden.

Bei Temperaturen-ﬁb_ér 250° trat die Oxydation mit ex-
plosionsartiger Heftigkeit und unter Feuererscheinung ein.

Die Sduren widerstehen der Einwirkﬁng des jodsaureﬁ
Silbers.

Dieselben Verhiltnisse wie beim essigsauren Silber wurden.
auch bei der Einwirkung. von Jod auf capronsaures Silber

Chemie-Heft Nr. 2. 7
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gefunden. Auch hier wurde, nachdem die Reaction bei 50°
unterbrochen worden war, auf Zusatz von Wasser und nach-
folgende Destillation die Saure erhalten, welche, nachdem sie
getrocknet — das Trocknen geschah durch Durchleiten trockener
Luft durch die auf 100°—110° erwidrmte Saure — einen Siede-
punkt von 205° zeigte. Ferner wurde das Silbersalz derselben
dargestellt und die Siibérbes’timmung vorgenommen.

Gefunden wurden entsprechend dem capronsauren Silber
4849/ - Silber.

Nach der Behandlung mit Wasser wurde der Riickstand
des Reactionsproductes mit Ammoniak ausgezogen und das
geloste jodsaure Silber bestimmt.

Von Ammoniak ungeldst blieb wieder Jodsilber.

Die Zersetzungsproducte standen in dem Verhaltnisse:

5AgJ: AgJO, : 6 CH,(CH,),COOH.

Beim caproﬁsauren Silber gelang es, das Zwischenproduct
in Substanz zu fassen. Es wurde Jod in Petroldather geldst und
die entsprechende Menge Silbersalz eingetragen, hierauf auf
50° erwarmt. Es hatte sich eine bedeutende Quantitdt Jodsilber
ausgeschieden und zu Boden gesetzt. Von der {iberstehenden
klaren, farblosen Flﬂssigkeit wurde etwas auf ein Uhrglas
gegossen, wobei sich augenblicklich Jodsilber, jodsaures Silber,
nebst Spuren von Jod ausschieden; in Losung verblieb die
Siure. Da Jodsilber und jodsaures Silber in Petrolither absolut
unldslich sind, so war der Schiuss gerechtfertigt, dass dieselben
nur in Verbindung mit dem Sdurerest vom Petroldther in Losung
gehalfen werden konnten. Die folgenden Versuche bestdtigten
diese Anéchauung vollstandig. Die Zersetzung des Productes
und in Folge dessen die Ausscheidung der erwéhnten Korper
aus dem Petroldther beim Ausgiessen auf das Uhrglas rithrte
von der Luftfeuchtigkeit her. Die geringsten Spuren von Feuch-
tigkeit filhren Zersetzung herbei. Die Losung durfte daher nur
mit Hilfe geeigneter Vorrichtungen durch getrocknete Luft in ein
zweites Gefdss hiniibergedriickt werden, um auf diese Weise
das geldste Product vom Niederschlage zu trennen Letzterer
wurde noch wiederholt mit Petroldther gewaschen. Auf Trocken-
heit des Lasungsmittels wurde besonders gesehen; zu diesem
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Zwecke wurde dasselbe wiederholt Uiber Phosphorpentoxyd
destillirt. \ ‘

Die klare farblose Petrolidtherldsung wurde nun mit Wasser
versetzt und destillirt, so lange noch Sdure {iberging. Das Destil-
lat bestand aus zwei Schichten, einer wisserigen, fast farblosen
und einer dtherischen von wenig Jod gefarbten Schicht. Um das
Destillat von Jod zu befreien, wurde der wisserige Antheil vom
dtherischen getrennt, beide mit Quecksilber geschiittelt, filtrirt
und hierauf die Sdure titrirt. Der Riickstand im Destillations-
kolben bestand aus Jodsilber und jodsaurem Silber. Beide wurden
nach der frither beschtiebenen Methode getrennt und gewogen.

Das Verhéltniss dieser Korper war in einem Falle:

2AgJ : AglO,; : 10CH,(CH,),COOH,
in einem zweiten Falle:

2AgJ: AglO,: 7'/, CH,(CH,),COOH,
in einem dritten Falle:

2AgJ: AglO,: 6'/,CH,(CH?*),COOH.

Ausser diesen Producten, welche aus der Petroldtherlosung
erhalten worden waren, fanden sich im Zersetzungskolben immer
neben *vvenigyjodsaurem und unverdndertem capronsauren Silber
ungefdhr die Halfte des zur Operation ‘Verwendete'n Silbers in
Form seines Jodides vor.

Zu einem neuerlichen Versuche wurde Petroldther ver-
wendet, der zwischen 80° und 90° destillirte. Diesmal wurde
das Gemenge von Silbersalz und Jod in Petroldther bis auf un-
gefahr 80° erwarmt, hierauf die {iber dem ausgeschiedenen Jod-
silber stehende klare Flissigkeit unter Ausschluss der Luft-
feuchtigkeit in einem Scheidetrichter, dessen Ausflussoffnung
mit Filtrirpapier verstopft war — der Hahn war geschlossen —
im warmen Zustand hintibergedriickt. Beim Erkalten schieden
sich'amiantheartige Krystalle aus. Durch Abdunsten der Losung
konnen keine Krystalle erhalten werden.

Der Petroldther wurde durch Offnen des Hahnes der mit
Filtrirpapier verstopften Ausflusséffnung abfliessen gelassen;
die zurltickgebliebenen Krystalle wurden mit niedrig siedendem
Petrolather, der ein geringeres Losungsvermdgen fiir dieselben
hat als hochsiedender, gewaschen, hierauf zur Entfernung des

7%
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an den Krystallen haftenden Petroldthers ein trockener Luftstrom
durch vierStundendurchgesaugt. Aufdie Weise wurde Gewichis-
constanz der Krystalle erreicht; dieselben sind nach solcher
Behandlung ziemlich luftbestiandig.

Es wurden 1202 ¢ davon mit Wasser versetzt, hierauf
wirde so lange destillirt, als noch Sdure liberging. Das Destillat
wurde mit Barytwasser titrirt. Der Riickstand im Destillations-
kolben wurde mit Ammoniak ausgezogen, Jodsilber und jod-
saures Silber quantitativ bestimmt.

-Gefunden wurden:

0-406 g AgJ
0242 g AglO;
CH,(CH,),CO

CH, (cH,),c0”

0598 g Sdure, entsprechend 0-552 g

v CcO
Summe...1°200g3 =0, AgOJ
CO

Verwendet 1-202 g Substanz.
Aus den gefundenen Werthen ergibt sich das Verhaltniss von

2Agl: AglO, : 6 CH4(CH,), COOH.

Dieses Verhiltniss weicht in Bezug auf die Sdure ab von
den frither gefundenen, wo die Losung des Zwischenproductes
untersucht wurde.

Die Ursache davon ist wahrscheinlich folgende : Wle oben
erwahnt wurde, ist die Losung des Zwischenproductes dusserst
zersetzlich. Durch Stehen an der Luft wird der Zerfall alsbald
ein vollstdndiger. Es scheint also trotz der angewandten Vor-
sicht ein Theil des Zwischenproductes sich durch Feuchtigkeit
zersetzt zu haben; Jodsilber und jodsaures Silber missen fallen,
wihrend die Sidure neben dem noch unverdnderten Zwischen-
producte in Losung bleibt und so die Resultate der Analyse be-
eintrachtigt.

In jenem Falle, wo das Verhéltniss

2Agl: 1AgJO,: 6'/;CH,(CH,), COOH
gefunden wurde, gelang es dep Haupttheil der-mitgelésten Sdure
dadurch zu entfernen, dass zur Analyse erst jener Antheil ver-
wendet wurde, der vom Petroldther bei der dritten Waschung
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des Reactionsproductes noch gelost wurde. Die Sdure, welche
natiirlich viel leichter 16slich ist als das Zwischenproduct, ging
grossentheils in die ersten Partien. Durch die leichte Zersetzlich-
keit des Zwischenproductes wird auch der Umstand erklirt,
dass im Zersetzungskolben, wie oben angegeben wurde, neben
Jodsilber und unzersetztem capronsauren Silber noch etwas
jodsaures Silber gefunden wurde, wihrend die Gleichung

2RCOOAg+2] = Agl+ RCOO\
RCO —1J
AgO /

dasselbe ausschliesst.

Jenes Plus an Saure, welches die drei Analysen des ge-
16sten Zwischenproductes ergeben, und.das eben erwahnte jod-
saure Silber finden sich auch, wie librigens vorauszusehen ist,
noch vor, wenn man das ganze Reactionsproduct auf 100° er-
‘hitzt hat, die Bildung von Ester also schon eingetreten ist.

Das Sﬁureanhydrid.

Konnte ein Reductionsmittel gefunden werden, das unter
100° ohne Wasserstoffentwicklung den in der Constitutions-
formel mit * bezeichneten Sauerstoff wegnahm, so war zu er-
warten, dass das Saureanhydrid in freier Form erhalten wurde.

OCO(CH,),CH,
J CO(CH,),CH;—0 = AgJ+CH3(CH2)4COO
OAg CH,(CH,),CO

Mit gewdhnlichem Phosphor gelang diese Reduction.

33 g CH,(CH,),COO Ag und die entsprechende Menge Jod
wurden in Petroldther gebracht, das Gemenge einige Zeit am
Rickflusskiihler erwirmt, hierauf eine Losung von 4 ¢ gewdhn-
lichen Phophors in Petroldther und wenig Schwefelkohlenstoff
durch einen Tropftrichter partienweise in den Destillationskolben
einfliessen gelassen und bei absteigendem Kithler-das Losungs-
mittel theilweise gleichzeitig abdestillirt. Nachdem aller Phos-
phor eingetragen war, wurde wieder am Riickflusskiihler auf
60°—70° erwidrmt. Nach einigen Stunden wurde der Petrol-
dther im Destillationskolben noch weiter eihgeengt, um den
Haupttheil des gelosten Phosphors abzuscheiden, hierauf unter
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Ausschluss der Luftfeuchtigkeit filtrirt, das Filtrat weiters ein-
geengt, vom neuerdings ausgeschiedenen Phosphor filtrirt, das
Filtrat im Vacuum unter Durchsaugen eines schwachen Kohlen-
saurestromes zur Vermeidung einer Entzlindung des Phosphors
fractionirt destillirt. Dabei schied sich anfangs noch Phosphor
aus, der theils im Destillationskolben verblieb, theils in das
Kithlrohr und in die Vorlage Gberging. Nach Entfernung des-
selben wurde endlich eine kleine Fraction erhalten, welche
Capronséure enthielt, eine um etwa 20° héher siedende Fraction,
welche aus Amylcapronat bestand, und endlich eine um33°—35°
hoher als Capronsdure siedende Fraction, welche als Sidure-
anhydrid identificirt wurde. o

Von diesem letzten Antheil des Destillates, dem bei ge-
wohnlichem Druck ein Siedepunkt zwischen 238° und 240°
entspriache, wurden 0°492 ¢ mit einem Uberschuss titrirter
Barytlosung versetzt und etwas am Riickflusskiihler erwérmt,
bis sich das anfangs aufschwimmende Ol geldst hatte. Hierauf
wurde der Uberschuss an Baryt zuriicktitrirt.

Gefunden wurden 0532 g Sdure, welcher 0-491 g Anhydrid
entsprechen, wiahrend 0-492 g verwendet wurden.

Die Elementaranalyse ergab folgende Werthe: 0-3395 ¢
Substanz lieferten 0-8355 g CO, und 0-3145 ¢ H,O.

In 100 Theilen:

Berechnet flr

Gefunden CoHaeOg
N — e ——
C.ovevnnn. 671 673
H.......... 10-3 10-2

Die Ausbeute an Anhydrid war gering — 2'5 g — weil
bei der fractionirten Destillation ein Theil verhatzte und weil
ausser dem Anhydrid bei der Operation auch Ester gebildet
wurde, wahrscheinlich infolge zu hoher Temperatur. Die Iden-
titét des Esters wurde ausser durch den Siedepunkt (225°—228°)
noch durch Verseifung desselben und Destillation des aus-
geschiedenen Amylalkohols festgestellt.

Ausser den Sduren der Fettreihe bilden solche der aroma-
tischen Reihe gegenwirtig Gegenstand des Studiums.




