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Die Einwirkung yon Natriummalonester 
1,10-Dibromdekan 

v o n  

Adol f  F r a n k e  und Oswald  Hankam.  

auf 

Aus dem II. ehemischen Universit/itslaboratorium in Wien. 

(Vorgelegt in der Sitzung am 17. Februar 1910.) 

Bisher ist die E inwi rkung  yon Nat r iummalones te r  auf 

Po lymethy lendibromide  CH2Br(CH~)~CH~Br , bei der man zu 

CH~ 

zykl i schen  Dicarbons~.ureestern (CH. '~)~) C(COOCeHs)  ~ ge- 

CH~ 
langt, nu t  mit  Athylenbromid,  1 Tr imethylenbromid,  2 Tetra-  

methylendibromid 3 und Hexamethy lend ib romid  4 versucht  

worden  und sind auf  diese Weise  der Tr imethy lendicarbon-  

s/iureester, der Te t ramethylendicarbons~urees te r ,  der Penta-  

methylendicarbons/ iurees ter  und der Heptamethylendicarbon-  

s/ iureester erhalten worden.  

Es  schien uns  nun yon Interesse  zu versuchen,  ob diese 

Reaktion bei einem Dibromid, dessen beide Bromatome durch 

eine grSl3ere Anzahl  yon CH~-Gruppen getrennt  sind, in gleicher 

Weise  verlaufe,  auf  welche Art man zu R ingsys temen  gelangen 

kSnnte, welche aus einer gr5Beren Anzahl  yon Kohlenstoff- 

a tomen bestehen.  

Dal3 ein derart iger Versuch  bisher noch nicht ausgeffihrt  

wurde,  lag wohl zum grSf3ten Teil  an der schweren  Zug~tng- 

lichkeit solcher  Bromide. In der vor l iegenden Arbeit wurde  

1 Perkin jr., Journal of the chem. Soc., 47, 807 und Berl. Ber., 17, 54. 
2 Ebenda, 51, 2. 
3 Ebenda, 65, 96. 

Ebenda, 65, 599. 
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die Scheuble'sche, 1 beziehungsweise die Bouveault'sche e 
Methode, die es ertgSglicht, yon den zweibasischen S/iuren 
COOH.(CH2) ,~ .COOH zu den entsprechenden Glykolen. 
CH2OH.(CH2)~.CH~OH zu gelangen, zunutze gemacht. Aus 
den Glykolen kSnnen die Bromide CH~Br.(CH~)~.CHiBr leicht 
erhalten werden. 

Es wurde v o n d e r  Sebacinstiure ausgegangen, durch 
Reduktion ihres Amides, beziehungsweise Di/ithylesters das 
schon bekannte (1, 10)-Dekamethylenglykot CH, OH.(CH,) s. 
CH~OH erhalten und daraus durch Behandlung mit kon- 
zentrierter Bromwasserstoffs~ure das bisher unbekannte (1, 10)- 
Dekamethylendibromid CH2Br(CH2)sCH~Br dargestellt. 

Bei der Einwirkung von Natriummalonester auf das Deka- 
methylendibromid war ein 1, 1-Hendekamethylendicarbon- 
s/iureester zu erwarten. 

2 CHNa (COOC~Hs) + CH~Br. (CH~) 8 . CHeBr -~- 

C(COOC~H~)~ -t- / 
CH 2. CH~ CH~. c H  2 CH~ 

+ CHl(COO Cells)e:+ 2 NaBr. 

Der Verlauf der Reaktion zeigte /iui3erlich voile lJberein- 
stimmung mit dem von P e r k i n  beschriebenen. Es wurden 
neben Malonester zwei Ester, ein niedriger siedender und ein 
hbher siedender erhalten. 

Die Analysen und MolekulargewichtsbestimmungeJ~ des 
niedriger Siedenden Esters stimmten nun tats/ichlich aufden  
erwarteten Hendekamethylendicarbons[ureester. Der Ester 
wurde verseiff und auch die Analysen und Molekulargewichts- 
bestimmungen der freien S~iure st immten gut. Aus d[eser 
Dicarbons~ture wurde dutch Erhitzen tiber den Schmelzpunkt 
infolge Abspaltung yon einem Molekfi] Kohlensg.ure eine Hen- 
d ekamethylenmonocarbons/iure 

1 S c h e u b l e ,  Monatshefte fi.ir Chemie, 1903, 618. 
2 L. B o u v e a u l t  et G. B l a n c ,  Comptes rendus, 1903, I, 186, 1676; li, 

137, 328. 
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CH~. CH~. CH~. CH,. CH, \ 

CHI .CH,,  CH2. CH~ CH 2 / / C H .  COOH 

erhalten. Die leichte Abspaltung yon Kohlendioxyd spricht ftir 
die Bindung zweier Carboxylgruppen an ein Kohlenstoffatom 
in der erhaltenen S/iure. 

Ein Bromadditionsversuch ergab, dab die S/iure Brom 
n ich t  addiert, so dab das Vorhandensein einer doppelten 
Bindung nicht anzunehmen ist. 

Trotzdem somit vieles daffir spricht, daft die erhaltene 
S/iure mit der erwarteten Hendekamethylendicarbons/iure iden- 
tisch ist, kann die Identit~t noch nicht ais v61Iig sichergestellt 
betrachtet werden. 

Insbesondere sei die Frage, ob die S/lure wirklich einen 
Ring yon elf Kohlenstoffatomen enthalte, often gelassen und 
unter anderem mit der M/Sglichkeit einer isomeren S/iure mit 
verengtem Ring und anh/ingender Seitenkette gerechnet. 

Hier d/.'lrfte wohl aller Wahrscheinlichkeit nach die Oxy- 
datfon der S/iure zur befriedigenden LBsung der Konstitutlons- 
frage ftihren. 1 

Wie P e r k i n  als zweites Reaktionsprodukt neben dem 
zyklischen Ester noch einen Tetracarbons/iureester, dessen 
Entstehung nach der Gleichung 

CH (COOC~Hs) ~ 

2 CHN a (COOC. H~) + B r (CH~),~ B r --- 2 Na Br-6~ (CH.),, 

CH(COOC2Hs)~ 

angenommen werden muf3, stets erhielt, wurde als zweites 
Reaktionsprodukt in betr~ichtlicher Menge ein h6her siedender 
Ester erhalten, dessen Analysen und Molekulargewiehts- 

1 Wir hatten die Absicht, mit der Vertiffentlichung dieser Arbeit, welche 
schon im Juli i909 voliendet war, zu warren, bis die Frage naeh der Konstitution, 
mit deren Feststellung der eine yon uns besehiiftigt ist, vollkommen klargestellt  
sei. Da aber die diesbeziigliehen Versuehe viel Zeit in Anspruch nehmen dtirften 
und da a uch auf anderer  Seite die Absieht besteht, die Frage naeh der Bildungs- 
f~ihigkelt h6herer" Ringkomplexe zu bearbeiten (J. v. B r a u n  ~ Berl. Ber., 1909, 
4541) haben wir die Ver~Sffenttichung der b i s j e t z t  erhaltenen Resultate nicht 
liinger hinausgeschoben.  
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bes t immungen auf den D0dekamethylente t racarbons/ iurees ter  

CH (CO~C~Hs) ~ (CH~)10 CH (CO~C2H5) 2 stimmten. 
Die freie S~iure aus diesem Ester wurde  durch Kohlen- 

dioxydabspal tung in die Dodekamethylendicarbons/ iure  tiber- 

gef(ihrt, die mit der schon einmal von B r o w n  und W o l k e r  ~ 

dutch Elekt rosynthese  dargestellten identisch erscheint. 

E x p e r i m e n t e l l e r  Te i l .  

Das 1, 10-Dekandiol CH~OH. (CH~) s . CH2OH. 

Das Dekamethylenglykol  wurde sowohl nach R. S c h e u bl e" 
- -  durch Reduktion des Sebacins/ iureamids - -  als auch nach 

L. B o u v e a u l t  und G. B l a n c  ~ - -  durch Reduktion des Sebacin- 
s/iure~ithylesters - -  dargestellt und hierbei gefunden,  daft die 
Ausbeute bei der Bouveaul t ' schen Methode besser sei; auch 

war das aus dem Ester  dargestellte Produkt  reiner, und so 

wurde, da die Darstellung des Sebacins~iureesters und dann 
sp~iter die Verseifung des unangegriffenen Esters  bedeutend 

angenehmer  ist als die des Amids, die Bouveault ' sche Methode 

der Scheuble ' schen vorgezogen.  
Zur Reduktion wurden je 4 6 g  Sebacins~iuredi~ithylester 

in 900 g sorgffdtigst ge t rockne tem ~ Amylalkohol gelSst und am 
Rrickfluf3krihler im Olbade zum Sieclen erhitzt. Hierauf  wird 
das Natrium (90g) dutch einen T u b u s  in kleinen Stricken ein- 

getragen und das Gemisch in gelindem Sieden erhalten. Nach- 
dem das ganze  Natrium aufgebraucht  ist - -  gege n Ende verl/iuft 

die Reaktlon ziemlich tr~ige - -  l~fgt man den K01beninhalt auf 

ungef~hr 100 ~ abkrihlen und frigt vorsichtig das gleiche 

Volumen Wasser  zu. Dann wird im Scheidetr ichter  gut durch- 

gesch0ttelt,  die w~isserige LSsung abgelassen und die amyl- 

1 B r o w n  und W o l k e r ,  Annalen, 261, 124. 
2 R. S c h e u b l e ,  Monatshefte fi.ir Chemic, 1903, 618. 
3 L. B o u v e a u l t  und G. B l a n c ,  Comptes rendus, 1908, t., 136, 1676; 

II., t37, 328. 
4 Der Amylalkohol wird zuerst fiber Pottascl~e von der grSflten Menge 

Wasser befreit und destilliert, bis das anfangs trtibe Destillat Mar abl~uft. Nun 
wird die Destillation unterbrochen, auf je 10002" Alkohol 10g Na zugeffigt u n d  
dann weiter destilliert. Die Fraktion 126 bis 131 ~ wird gesondert aufgefangen 

und kurz vor der Verwendung nochmals fiber Natrium destilliert. 
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alkoholische L/Ssung noch einmaI mit dem gleichen Volumen 
Wasser durchgeschtittelt. Der bei der Reaktion unvedindert 
gebliebene Ester ist verseift und in Form yon sebaeinsaurem 
Natrium in die w/isserige L6sung gegangen undes kann sogleich 
- -  S c h e u b l e  mug zur Verseifung seines unver~indert ge- 
bliebenen Amids 10 Stunden lang kochen - -  aus der amyl- 
alkoholischen Lbsung nach Trocknen tiber Pottasche Und Ab- 
destillieren des Amylalkohols durch Vakuumdestillation des 
Riickstandes das Glykol als weil3e, krystallinische Masse von 
fett/ihnlicher Konsistenz gewonnen werden. Sied@unkt 180 ~ 
bei 15 ram. Ausbeute  20g. Aus dem w~sserigen Auszug i/ifgt 
sich die Sebacinsg, ure durch Ausf/ilIen mit verdtinnter Salzs~iure 
leicht zurtickgewinnen. 

D a s  1, 1 0 - D i b r o m d e k a n  CH~Br.  (CH2) s . CH2Br.  

Aus dem Glykol wurde das Dibromid auf folgende Weise 
erhalten. Je 10g Glykol wurden mit 60 bis 70g rauchender 
Bromwasserstoffs/iure, tiber 82% HBr enthaltend (i. e. zirka 
das Ftinffache der berechneten Menge), 10 Stunden lang im 
zugeschmolzenen Rohr auf ungef~ihr 60 ~ erhitzt. Das so ent- 
standene Bromid kann ausge/ithert werden oder auch, da es in 
kalter Bromwasserstoffs~iure unltSsiieh ist, auf der Nutsche ab- 
gesaugt werden. Es l~il3t sich aus Alkohol leicht umkrystallisieren 
und so rein erhalten. Ausbeute 17g'Bromid von 10g" Glykol. 
Die Brombestimmung nach L i e b i g  ergab folgendes: 

I. 1 0" 4111 2" Substanz gaben 0 '  5125 2" Ag Br, i. e. 53'  070/o Br. 
II. 0" 2322 2 Substanz gaben 0" 2942" AgBr, i. e. 53"880]o Br. 

III. 0" 19152. Substanz gaben 0-2432. AgBr, i. e. 5 3 ' 9 9 %  Br. 
tfir C10H20Br2 berechnet 53' 350/0. 

Das 1, 10-Dibromdekan ist ein farbloser, krystallinischer 
Kbrper von schwachem, eigentfimlichem Geruch, schmilzt bei 
27 ~ ist in Wasser unlbslich, in Ather 16slich, in kaltem Alkohol 
wenig, in warmem dagegen leicht lbslich. Durch langsames 

1 Substanz I war vorher im Vakuum destilliert, durch Aufstreichen auf 
eine Tont~latte yon schmierigen Verunreinigungen getrennt und sehlielglich a u s  

Alkohol umkrystallisiert. 

Chemie-Heft Nr, 3. 13 
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Abdunsten der alkoholischen LSsung wird es in grof3en, 
tafeligen Krystallen erhalten. Unter vermindertem Druck (15 ram) 
destilliert es nicht ganz ohne Zersetzung bei 160 ~ 

Die Einwirkung yon Natr iummalonester  auf das 1; 10-Dibrom- 
dekan. 

In 200g  absolutem Alkohol wurden 10g Natrium (etwas 
fiber 2 Atome) nach und nach eingetragen. Nach erfolgter 
L/Ssung wurde unter guter Kfihlung das Gemenge yon 70g 
Malons~iuredi/ithylester (etwas fiber 2 Molekfile) und 57 g 
1, 10-Dibromdekan (1 Molekfil) langsam eingegossen. Es schied 
sich zuerst Natriummalonester als gelatinSser Niederschlag ab, 
der nach einiger Zeit in LSsung ging, und sp/iterhin beim ge- 
linden Erw~irmen Bromnatrium. Das Erw~rmen am Wasserbad 
wurde zur Vervollst~ndigung der Reaktion ungef/ihr 1/~ Stunde 
lang fortgesetzt und hierauf der Alkohol auf dem Wasserbad 
tunlichst abdestilliert. Das rtickbleibende Reaktionsprodukt 
wurde in die zweifache Menge Wasser gegossen und im 
Schacherlapparate erschSpfend ausge/ithert. Von der ~itheri- 
schen LSsung wurde der Ather abdestilliert, der Rtickstand im 
Vakuum im trockenen Luftstrom be i  50 ~ von Alkohol und 
Wasser befreit und schliel31ich bei mSglichst gutem Vakuum 
destilliert. 

Der unver~indert gebliebene Malonester ging bei 90 ~ tiber, 
und yon 200 bis 265 ~ das Gemenge der beiden neuen Ester 
(ungeftihr 20g). Die niedrige Fraktion (200 bis 220 ~ wurde 
v o n d e r  h6heren (250 bis 265 ~ durch wiederholtes sorgf/iltiges 
Fraktionieren getrennt. 1 Die beiden Ester sind farblose, ziemlich 
dicke Flfissigkeiten yon schwachem Estergeruch. 

Der niedriger s iedende Ester  ( t iendekamethylendicarbonsi lureester) .  

Analyse: 
I. 0"3386g Substanz gaben 0"8509g CO~ und 0"3105 2" H gO. 

II. 0" 2467 g Substanz gaben O" 6205 g CO 2 und 0' 2385 g H20. 

1 Die Destillation wurde durch die hohe Temperatur ziemlich erschwert 
und so war es trotz wiederholter Destillation unmSgllch, einen kgastanten 
Siedepunkt zu erreichen. 
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In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet flit 

1 ,  

" I II , C:7H3~ 
v 

C . . . . . . . . . .  68"53 68 '58  68"39 

H . . . . . . . . . .  10"26 10"81 10"15 

Molekutargewicht (dasselbe wurde durch Gefrierpunktserniedrigung im 

Beckmannapparat bestimmt). 

L5sungsmittel : Benzol 17" 65 6o.. 

I. 0" 0503 g gabon eine Gefrierpunktserniedrigung von 0"05 o. 

II. 0" 1794g  

III. 0 " 2 2 5 7 g  

, ,> ,, >, 0.175 ~ 

,> ,, >, , 0 '225  ~ 

Daraus berechnetes 

Molekularge~icht Berechnet flit 

,, ,_ C:7H3o04 
I. II. Iii. ~ , 

3 /  . . . . . . .  290"7 296 '2  289"9 298"3 

Der  h g h e r  s i edende  E s t e r  (Dodekamethy len te t r aea rbons~ iu rees t e r ) ,  

I. 0 " 2 0 7 1 g  Substanz gaben 0 ' 4 7 9 8 g  COe und 0 '  1768g H20. 

II. 0 ' 2 2 9 1 g  Substanz gaben 0 ' 5 3 1 8 g  CO 2 und 0" 1934g H~O. 

In 100 Teilen: 
Gefunden Bereehnet far 

~" C2~H420s 
I II , 

C . . . . . . . . . .  63 '19  63"30 62"82 

H . . . . . . . . . .  9"55 9 ' 4 4  9 ' 25  

Molekulargewicht (dasselbe wurde durch Gefrierpunktserniedrigung im 

Beckmannapparate bestimmt). 

L5sungsmittel : Benzol 16" 819 g. 

I. 0" 1890g Substanz gabon eine Gef:ierpunktserniedrigung yon 0" 135 ~ 

II. 0 " 3 1 7 9 g  >> >> >> >> >> 0"225 ~ 

Iil. 0 " 4 0 9 6 g  >> >> >> >> >> 0 ' 2 9  ~ 

Daraus berechnetes 

M olekulargewicht Berechnet ffir 

C24H~0 8 
I. II. III. 

M ....... 424"6 430'4 428"3 458' 42 

Die beiden Ester sind wasserunlSslich, ~ither- und alkohol- 

15slich. 

13 ~ 
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Die Verseifung der Ester. 

Die beiden Ester wurden mit der doppelten der theo- 
retischen Meilge 5tzkali in alkoholischer L6sung ungefiihr 
10 Stunden lang am Riickfluf]ktihler gekocht. Hierauf wurde 
eingedampft, um den Alkohol zu enffernen, der R~ckstand in 
wenig Wasser gel6st und vorerst unanges/iuert ausge~ithert, um 
eventuell verunreinigende Neutralprodukte zu enffernen. Dann 
wurde mit verdtinnter Schwefels~iure anges~uert, nochmals 
ausge~thert und die ~itherische LSsung iiber entw~ssertem 
Natriumsulfat getrocknet. 

Die S~iure aus dem niedriger siedenden Ester (Hendeka- 
methylendicarb ons~iure). 

Aus der ~itherischen LSsung erh~It man dutch Abdunsten 
des Athers eine weil3e, fett~hnliche Krystallmasse, die freie 
Siiure. Sie wurde nochmals in reinem, trockenem 5ther  gel/Sst, 
wobei eine sehr kIeine Menge anorganischer Verunreinigung 
zuriickblieb und aus der/itherischen LSsung durch Abdunsten 
des ~thers re in  erhalten. 

Die Verbrennung ergab: 

I. O" 2293g Substanz gaben O' 5449g CO~ und O" 19503" H~O. 

II. 0 '  19603" Substanz gaben O '46483" CO s und 0 '  I 7 3 9 g  H20. 

In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet fiir 

r ~ , C~3H~O r 
I II 

O . . . . . . . . . .  64"81 64 '68  64"41 

H . . . . . . . . . .  9"51 9 '92  9"17 

Das Molekulargewicht wurde durch Titration mit Kalilauge ermitteit : 

(Indikator : Phenolphthale/n). 

0" 2905g  Siiure verbrauchten 11 �9 2 cm~ I /snormalen KOH. 

Daraus Berechaet f~ir 

gefunden C~3H~O s 

M . . . . . . . . . . .  258 242 

1 Diese und die im folgenden angefiihrter~ Titrationen waren dutch die 

- -  namentlich gegen Ende der Titration - -  auffallend langsam verlaufende 

Neutralisation nicer leicht exakt durzhzufiihren. 
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Das Kaliumsalz ist gelatinartig und 15st sich seifig in 

Wasser .  Aus der neutralen, w~isserigen LSsung des Kaiisalzes 

wurde dutch F/illen mit SilbernitratlSsung das Silbersalz als 

weil3er, flockiger Niederschlag erhalten. Dasselbe wurde am 

Filter gesammelt,  mit deslilliertem Wasser  sorgf/iltig gewaschen 

und im Vakuum fiber Chlorcalcium zum konstanten Gewicht 

getrocknet. 

O" 2669 g Silbersalz gaben im Porzellantiegel erst ge!inde, dann stiirker gegliiht 
O' 1255ff Ag. 

In 100 Teilen: 
Daraus Berechnet auf 

berechnet CI3H2oOgAg~ 

Ag . . . . . . . . . . .  47"012 47"37 

Durch Fiillung der w/isserigen KalisNzlSsung mit kon- 

zentrierter Chlorcalciuml6sung wurde das Calciumsalz als 

weil3er, voluminSser Niederschlag erhal ten.  Derselbe wurde 

bei 110 ~ zum konstanten Gewicht getrocknet. 

o. 3762g Calciumsalz gaben nach dem Abrauchen mit verdtinnter Schwefelsiiure 
0' 1752ff CaSO~. 

In 100 Teilen: 
Daraus i Berechnet fiir 

berechnet C13Hv004Ca 

Ca . . . . . . . . . .  13"69 14'29 

Ferner wurde in analoger Weise eine Reihe yon Salzen aus der neutralen 
wiisse!-igen LSsung des Kaliumsalzes gefiillt. Das Kupfersalz (blaugrtiner Nieder- 
sehlag), das Ferrisalz (gelbbrauner Niederseh!ag), das Ferrosalz (sehmutzig- 
weil3er Niedersehlag, der sich briiunt)) das Baryumsalz (weilger Niedersehlag), 
das Zinksalz (weiger Niedersehlag), das Kobaltsalz (rosa Niedersehlag), das 
Nickelsalz (lichtgriiner Niedersch!ag), Das Magnesiumsalz wird aus verdiirmter 
LSsung erst nach l~.ngerem Stehen gefiillt. 

Die S/iure ist in Ather leicht, in Alkohol ziemlich leicht 

iOSlich, in kaltem Wasse r  schwer, in heil3em leicht. Sie schmilzt 

bei 75 ~ und ist Yon weicher, fett~ihnlicher Konsistenz. 

Ein Versueh,  an die S~.ure in ChloroformlSsung Brom zu 

addieren, ergab, daft sie Brom in der K/ilte n i c h t  addiert. 
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Uber  den Schmelzpunkt  erhitzt, zersetz t  sich die S/iure, 

indem sie Kohlendioxyd abspal te t  und in die Monocarbons/i .ure 

tibergeht.  

Die H e n d e k a m e t h y l e n m o n o e a r b o n s ~ i u r e .  

In einem kleinen KSlbchen wurde  ungef~.hr 1 g der Di- 

carbons~ure  auf  130 bis 150 ~ im 01bad einige Zeit erhitzt, bis 

die deutlich wahrnehmbare  Kohlend ioxyden twick lung  beendet  

war.  Die so erhaltene neue S/iure bildet eine fast  rein weil3e, 

fett~thnliche Masse und wurde ohne weitere  Reinigung mit Kali- 

lauge titriert. 

Hierbei verbrauehten 0"4003g" Substan~ 10"00 c m  s 1/snormales KOH. 

Daraus bereehnetes Berechnet auf 
Molekulargewicht C12H2202 

v 

M . . . . . . . . . .  200" 15 198 

Das Kal iumsalz  15st sich seifig in Wasser .  Chlorcalcium- 

15sung f~illt das Calciumsalz als weil3er, voluminSser  Nieder-  

schlag. 

o. 2154g Calciumsalz, bei 110 ~ getrocknet, gaben 0"0286g CaO: 

In 100 Tei len:  
Daraus Berechnet ftir 

berechnet C12H2102Ca 
r �9 , r 

v 

Ca . . . . . . . . . . .  9'48 9"21 

Das Silbersalz sehw~rzte sieh ~u/3erst rasch und war zur Analyse nieht 
geeignet. 

Die Fiillungen der wiisserigen KatisalzlSsung mit MetallsalzlSsungen sind 
den bei der Hendekamethylendicarbonsaure erhaltenen ~uficrlich gleieh und 
zeigen nichts Charakteristisches. 

Die Hendekamethy lenmonoca rbons / iu re  ist in Ather  und 

in Alkohol 15slich. In kaltem Was s e r  15st sie sich sehr  schwer,  

in heit~em leicht. Sie schmilzt  bei 94 bis 96 ~ 

Die S~ture aus  dem hShe r  s iedenden E s t e r  ( D o d e k a m e t h y l e n -  

te t raearbons~iure) .  

Die Siiure wurde  aufg le iche  Weise  wie die aus  dem niedriger 

s iedenden Ester  erhalten und a u s  W a s s e r  umkrystal l is ier t .  
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Die Verbrennung der im Vakuum tiber Chlorcalcium ge- 
trockneten Substanz ergab: 

I. 0" 198400 Substanz gaben 0"405ov CO 2 und 0" 14085 H20. 

II. 0" 1913 g Substanz gaben 0" 3907 2. CO 2 und 0" 1345 2" H20. 

In 100 Teilen: 
Oefunden Berechnet ffir 

" ' ~ - - - - ~  C16H26Os 
I II , 

C . . . . . . . . .  55"67 55"70 55"45 
H . . . . . . . . .  7"93 7 ' 86  7"58 

Das Molekulargewicht wurde durch Titration mit Kalilauge (Indikator 
Phenolphthalein) bestimmt. 

0" 2874 g Substanz  verbrauchten 15" 85 cm 3 1/5 normales KOH. 

Daraus berechnetes Molekular- 

ge~dcht (fiir eine vierbasische Berechnet fiir 

S~iure) : Gefunden CI~H2~O s 

M . . . . . . . . . .  362" 4 346 

Das Kaliumsalz 15st sich seifig in Wasser. Das Silbersalz 
ist ein weif3er, k~isiger Niederschlag. 

0 ' 3 8 0 4 2 ,  im Vakuum getrocknet,  gaben im Porzellantiegel erst gelinde, dann 

st/irker gegliiht 0" 2126 2. Ag. 

In 100 Teilen: 
Berechnet flit 

Gefunden C16H22OaAg 4 

Ag . . . . . . . . . . .  55" 90 55" 50 

Das Calciumsalz wurde durch F~illung der w/isserigen 
LSsung des Kalisalzes mit Chl0rcalciumlSsung als weil3er, 
voluminSser Niederschlag erhalten. 

0 '2739  2" Calciumsalz, bei 110 ~ getrocknet, hinterliel3en nach dem Gliihen im 
Platintiegel 0 '  0711 g Ca O. 

In 100 Teilen: 
Berechnet f'fir 

Gefunden C16 H2208 Ca 2 

Ca . . . . . . . . . . .  18"61 18"95 
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Die neutrale w~.sserige LSsung des Kalisalzes gibt mit 
SchwermetallsalzlSsungen Niederschl/ige, we lche  den bei der 
Hendekamethylendicarbons/iure erw/ihnten gleichen. 

Die SS.ure ist in Ather, Alkohol 15slich, in l~altem Wasser 
unlSslich, i n  heifJem Wasser  dagegen 15slich. Sie schmilzt bei 
128 ~ 0ber  den Schmelzpunkt erhitzt, spaitet die S/lure Kohlen- 
dioxyd ab und geht in die Dicarbons/iure tiber. 

Die Do dekamethylendicarbons~iure. 

Die Herstellung der Dodekamethylendicarbons~iure war 
analog der der Hendekamethylenmonocarbons/iure, nur wurde 
die TemPeratur des Olbades etwas hSher (160 bis 170 ~ ge- 
halten. Durch Umkrystallisieren aus verdtinntem Alkohol vcurde 
sie rein erhalten. 

Die Elementaranalyse ergab: 

0" I 145 g" Substanz gaben 0" 103 ff H20 und 0' 2727 g" CO 2. 

In 100 TeiIen: 
Berechnet ftir 

Gefunden C~ ~H2~O, 1 

C . . . . . . . . . . . .  64" 96 65" 12 
H . . . . . . . . . . . . .  10"06 t0"08 

Das Molekulargewicht wurde durch Titration mit KaliIauge bestimmt. 

0" 3599 g" Substanz verbrauchten 13" 6 c m  3 1/5 normales KOH. 

Daraus berechnetes Molekular- 
gewicht fiir eine zweibasische Berechnet auf 

S~iure : Gefunden C14H2604 

M . . . . . . . . . .  264 258 

Das Kalium-, Calcium- und Silbersalz sind in jeder Be- 
ziehung den vorbeschriebenen Salzen iihnlich. 

0'  2314 g" Silbersalz gaben 0" 1045 g" Ag. 

In 100 Teilen: 
Berechnet ftir 

Gefunden C14H24OgAg2 

i g  o . . . . . . . . . .  4 5 '  15 45".Az~ 
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0'  2265g  Calciumsalz gkben 0"0414g  CaO. 

In 100 Teilen" 

Gefunden 
Y 

Ca . . . . . . . . . . .  13"05 

Berechnet ffir 
C~H~40~Ca 

13' 50 

Die F/illungen, welche man durch Versetzen der w/%serigen 
KalisalzlSsung mit SchwermetallsalzlSsungen erh~tlt, gleichen 
den bei der Hendekamethylendicarbons/iure erw~thnten und 
zeigen nichts Charakteristisches. 

Die S~iure ist in ~ther und in Alkohol 15slich. In kaltem 
Wasser 15st sie sich schwer, in heil3em leicht. Sie schmilzt 

bei 123 ~ 


