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Zur Kenntnis von Harzbestandteilen 

I. Mitteitung 

l]ber das Siaresinol aus Siambenzoeharz 

Von 

Alois Zinke und Hans Lieb 

Aus dem Chemischen und dem Medizinisch-chemischen Institut der 
Universit~it Graz 

(Vorgelegt in der Sitzung am 31. Oktober 1917) 

121bet S i a m b e n z o e  sind in der Literatur der letzten Zeit 

~wei Untersuchungen erschienen, nfimlich eine von F. L t i d y  

aus  dem .lahre 18931 und eine yon Fr. R e i n i t z e r  aus dem 
Jahre  1914. 2 

L t i d y  isolierte aus dem Siambenzoeharz  als typische 

Harzbestandtei le  zwei yon ihm als B e n z o r e s i n o l  und Sia-  

r e s i n o t a n n o l  bezeichnete Harzalkohole,  die nach ibm in der 
Benzoe als Benzoate vorkommen.  

L t i d y  nimmt an, daft das Benzoresinol auch in der 

Suma t rabenzoe  vorkommt und identisch ist mit dem yon ihm 
aus  letzterer dargestellten und ntiher untersuchten Benzo- 
resinol? Ftir das Benzoresinol, dessen Schmelzpunkt  er mit 
1272  ~ (unkorr.) angibt, stellt er die Formel C16H~O._, auf. Er  
~beschreibt ein krystallisiertes Kalisalz, einen Methyl-, 5 thyl-  

1 Arch. d. Pharm., 231 (1893), 461; T s e h i r c h ,  Harze und Harz- 
beb~ilter, 2. Aufl., Leipzig" 1906, Bd. I. 

o Ibidem, 252 (1914), 341. 
3 Ibidem, 231 (1893), 61. 
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und Isobuthylfi, ther. Es ist ihm aber nicht gelungen, das Benzo- 
resinol zu benzoylieren und zu acetylieren. 

R e i n i t z e r  wies nach,, dab das robe Harz der Hauptsache 

nach krystallinische Struktur hat, was in Widerspruch steht  

mit dem Befund yon Lt idy,  der als Hauptbestandteil das 

amorphe Siaresinotannol isolierte. R e in it z e r zeigte aul3erdem, 

daft das Benzoresinol frei im Harze vorkommt und in seinen 

Eigenschaften mit dem yon Lf idy  aus der Sumatrabenzoe 

dargestellten Benzoresinol nicht tibereinstimmt. Er nennt den: 

K/Srper deshalb S i a r e s i n o l .  Dann hat R e i n i t z e r  einen neuen 

krystallisierten Bestandteil aus der Siambenzoe isoliert: das 

L u b a n o l b e n z o a t .  
15ber Anregung ProL R e i n i t z e r ' s  begann der Eine von 

uns die Untersuchung des Siaresinols. Prof. R e i n i t z e r  hatte 

die Liebenswfirdigkeit, uns die Bearbeitung des K6rpers zu 

tiberlassen. Wit  sprechen ihm an dieser Stelle hierffir und 

ftir seine uns flbermittelten und ftir uns besonders wertvollen 

reichen Erfahrungen auf diesem Gebiete, sowie f/.ir die 13ber- 

iassung von Material unseren w~irmsten Dank aus. 
Unsere Untersuchung ergab zun/tchst ffir das Siaresinol 

als einfachste Formel C~sH?~O ~. Auch Lt idy ' s  Analysen seines. 

Benzoresinols stimmen auf diese Formel viel besser als auf  

die von ihm aufgestellte. Als Beweis seien folgende zwei von~ 

ihm mitgeteilte Analysen angeftihrt. 

In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet fiir 

I ~ II 2 C16H2602 C~.~H2~O 2 

C . . . . . . . . . .  76"2 76"2 76 '73  76;21 

H . . . . . . . . . .  10"2 10"3 10"48 1 0 " 2 4  

Lt idy  finder ft'lr seine Verbindung das der Formel ClsH2sO ~. 

entsprechende Molekulargewicht, wozu jedoch zu bemerken 
ist, dal3 er f o r  die Bestimmung das aus der Sumatrabenzoe 
gewonnene Resinol verwendete. Wit konnten sowohl durch 

Molekulargewichtsbestimmungen, wie durch die Analyse zweiev 

1 Arch. d. Pharm., 231 (1893), 472. 

2 Ibidem, 231 (1893), 478. 
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weiter unten zu beschreibender Verbindungen feststelIen, dab 
dem yon uns untersuchten K6rper das d o p p e l t e  M o l e k u l a r -  

g e w i c h t  u n s e r e r  e i n f a c h e n  Fo rme l ,  a l so  C~oH~sO r zu- 
kommt .  

Aus den yon uns festgestellten EJgenschaften des Sia- 
resinols geht mit groBer Wahrscheinlichkeit hervor, dab das 
B e n z o r e s i n o l  Li idy 's  identisch ist mit dem S i a r e s i n o l  
Re in i tze r ' s .  Eine sichere Entscheidung konnte deshalb nicht 
getroffen werden, da sich unsere Untersuchung noch nicht 
auf  die Sumatrabenzoe erstreckt. Sollte sich dabei ergeben, 
dab Lfidy 's  Molekulargewichtsbestimmung des Sumatrabenzo- 
resinols nicht richtig ist und die abweichenden Eigenschaften 
(z. B. die L{Sslichkeit in Kalilauge und Ammoniak nach Lt idy)  
auf falscher Beobachtung beruhen, so kann mit Sicherheit die 
Identitiit der frag!ichen Produkte gefolgert werden. 

R e i n i t z e r  konnte durch Behandeln des rohen Siam- 
benzoeharzes mit Natronlauge eine Natriumverbindung ~ er- 
halten, die, wie unsere Untersuchung ergab, aus verdtinntem 
Atkohot mit 8 Molekiilen Krystallwasser krystallisiert. Die Ver- 
bindung wird durch k ochendes Wasser leicht hydrolysiert. 
Aus der Analyse dieses Salzes geht unzweifelhaft hervor, daft 
:i~hm mindestens die Formel Ca0H~70~Na+8H20 zuzuschreiben 
ist. Der etwas zu hohe Gewichtsverlust, der beim Trocknen 
der !ufttrockenen Subs tanz ermittelt wurde, diirfte auf Ein- 
schltisse yon LSsungsmitteln zur~ckzuffthren sein. 

Aus dem Natriumsalz wurde durch Ans/iuern mit ver- 
d/_'mnter Salzsfiure das freie Siaresinol erhalten, das in seinen 
Eigenscha*ten vollkommen mit dem yon R e i n i t z e r  auf 
anderem W'ege 2 aus dem Rohharz dargestellten Resinol tiber- 
einstimmte. Dasselbe wird durch Kochen mit Eisessig leicht 
~in eine in prismatischen Nadeln krystallisierende Essigs/iure- 
additionsverbindung fibergeftihrt. Die Analysen dieses KSrpers 
lassen wieder als einfachste Formel ft~r das Siaresinol nur 
.die Formel Ca0H~80 ~ zu. 

Durch Behandeln des Natriumsalzes mit Benzoylchlorid 
gelang die Darstellung eines Benzoates, das sehr sch6n 

1 P r iva tmi t t e i l ung .  

2 A. a. 0 . ,  p. 348. 

Chemie-Heft ).r. 1 und 2. 7 
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krystallisiert erhalten wurde. Die leichte L~Sslichkeit dieses, 
K6rpers gestattete die Bestimmung seines Molekulargewichtea 
nach der Siedepunktsmethode. Sie ergab die Richtigkeit des~ 
oben yon uns aufgestellten Molekulargewichtes. Die Bestim- 
mung machte insofern Schwierigkeiten, als in einigen der ver- 
wendeten L6sungsmittel keine merkliche Erh6hung eintrat 
(Alkohol, Aceton), offenbar da die Substanz leicht zur Bildung 
von Molektilkomplexen neigt. Als geeigneteres L6sungsmittet 
erwies sich Benzol, obwohl auch hier mit steigender Kon- 
zentration die Erh/Shungen stark abnahmen, beziehungsweise 
das Molekulargewicht eine starke Zunahme erfuhr, weshalb. 
das wahre Molekulargewicht nut dutch graphische Extrapola- 
tion ermittelt werden konnte. Ganz richtige Werte wurden i~ 
Chloroform als LSsungsmittel erhalten. 

Beim Verseifen des Benzoates wurde ,wiederum das freie 
Siaresinol erhalten, was durch die Eigenschaften der Essig- 
s/iure-Doppelverbindung festgestellt wurde, Ob das durch das 
Natriumsalz festgestellte saute Wasserstoffatom einer Hydroxyl- 
gruppe oder einer Carboxylgruppe angehSrt, kann nach den 
bisherigen Ergebnissen nicht einwandfrei entschieden werden, 
da das Benzoat seiner Darstellung gem/it~ auch ein gemischtes 
Anhydrid zwischen Benzoesg, ure und Harzs/ture sein k/Snnte. 
Die leichte Hydrolysierbarkeit spricht alterdings ftir die AlkohoI- 
natur des K6rpers. 

Die SalzbiIdung durch Erhitzen mit NatriumcarbonatlSsung 
Ig.flt jedoch auf die ziemlich stark saure Natur des Wasser-  
stoffatoms schlief3en, so daft es zumindest einer phenolischer~ 
Hydroxylgruppe angehSren dtirfte. 

Versuche zur Darstellung eines Acetats ftihrten bishe~- 
noch nicht zu einem krystallisierten Produkte. 

S/imtliche yon uns untersuchten Verbindungen sind optiscb 
aktiv. Die ermittelten Werte sind im experimentellen Tell mit-- 
geteilt. 

Die Untersuchung wird fortgesetzt und auch auf die 
Sumatrabenzoe ausgedehnt. 
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E x p e r i m e n t e l l e r  Tell.  

Darstellung des Natriumsalzes. 

100 _( fein gepulvertes Siambenzoeharz ~ wurden mit 1 l 
sechsprozentiger Natronlauge 1 Stunde lang am siedenden 
Wasserbade behaodelt. Das Harz 16st sich bis auf einen 
weif3en, k/isigen Niederschlag mit brauner Farbe. Die Fltissig- 
keit wurde heir3 filtriert, der Rtickstand mit wenig Natronlauge 
und dann gut mit Wasser gewaschen und noch feucht am 
Filter in heif3ern Alkohol geliSst. Aus clef alkoholischen L6sung 
schied sich beim Stehen das Siaresinolnatrium in weif~en 
Nadeln ab, die Krystallwasser enthalten. Ausbeute 4 bis 5 g. 
Zur wei te ren  Reinigung wurde die Substanz in absolutem 
Alkohol gel6st, der filtrierten L6sung etwas Wasser zugeftigt 
und dann mehrere Stunden stehen gelassen. Auf diesem Wege 
wurde dutch mehrmaliges Umkrystallisieren die Natriumver- 
bindung in reinem Zustand erhalten. Sie schmilzt bei 335 ~ 
Ns 336 ~ (unkorr.), indem schon bei 331 ~ schwaches Sintern 
eintritt. 

Das Siaresinolnatrium ist in Methylalkohol, 5thylalkohol 
und Aceton sehon in der K/ilte 16slich. Die alkoholische 
LSsung reagiert gegentiber Lackmus schwach alkalisch. In 
Wasser ist die Verbindung unliSslich. Beim Kochen mit Wasser 
nimmt letzteres stark alkalische Reaktion an. Beim Trocknen 
bei 110 ~ verliert das Siaresinolnatrium sein Krystallwasser 
und verwittert. Das wasserfreie Salz ist sehr hygroskopisch. 

A. Analysen des.lufttroekenen Pr/iparats: 

I. 3"948 mg Substanz gaben 8"13mg CO~ und 3"58 ~ng H~O. 
II. 4" 137 mg Substanz gaben 8 ' 4 9 5 m g  CO~ und 3"67 ~tg H~O. 

III. 5"458 mg Substanz gaben 0'601 ~itg Na2S04. 

In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet fiir 

CaoH~704Na-]- 8 H20 (638' 5) 
I tI 

~ r  

C . . . . . . . . . .  56"16 56"00 56'38 
H . . . . . . . . . .  10"i5 9"93 9 '94 
Na . . . . . . . . .  3"57 3"61 

: Verwendet wurde Siambenzoe amygdaloides extra, yon der Firma 
O. u. R. Fritz-Petzold & Stiss, A.-G. in Wien. 
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Es verIoren beim Troeknen bei 110-- 120 ~ : 

IV. 5 " 2 9 8 m g  S u b s t a n z . . .  1 "342mg  H20 , das sind 25"33o/0. 
V. 6"708 m g  S u b s t a n z . . .  1 "668 rag" H~O, das sind 24"87O/o. 

VI, 8 " 5 1 2 m g  S u b s t a n z . . .  2"13 m.g H20 , das sind 25"020/0. 

Berechnet flit CaoHaTO4Na-4-8HoO... 22.570/0. 

B. Analysen der bei 110 bis 120 ~ getrockneten Substanz: 

I. 3"956 m~; Substanz gaben 10"445 ~nff CO 2 und 3"48 mg H20. 
II. 5 ' 040  rag" Substanz gaben 13"22 rag" CO. 2 und 4"36 me7 H20. 

III. 6 '  382 rag" Substanz gaben 0"900 rag Na~SO 4 

In 100 Teilen: 
Gefunden Bereehnet fiir 

~" C3oH4704Na (494" 4) 
I II . . . .  

. r  

C . . . . . . . . . .  72"01 7 1 " 5 4  72"82 

H . . . . . . . . . .  9"84 9"68 9"58 

Na . . . . . . . . .  4"57 4"66 

Die etwas zu niedrigen Kohlenstoffwerte sind bedingt 
durch die grof3e Hygroskopizit/it der getrockneten Substanz. 

(2 Bestimmung des spezifischen DrehungsvermSgens 
Mikropolarisationsapparat nach Emil F i s c h e r :  

LSsungsmittel:  Absoluter J~thylalkohol. 

d = 0"7978 a21o = + 0"79 ~ 
p : 2"832 D 

c = 2"260 [~.]~o _~- + 3 4 . 9 7  o 

l = 100 mm 

im 

D. Titration: 

1"14453" lufttrockenes Salz wurden in wenig absolutem Alkohol gelSst, die 
LSsung mit 1/lo-norm. SalzsEure auf 100 cm~ aufgefiillt, vom aus- 
gef'~tllten Siaresinol filtriert und vom Filtrate in einem aliquoten Anteile 
mit 1/lo-norm. Natronlauge die iibersehfissige Salzsiiure unter Ver- 
wendung  yon Methylrot  aIs Indikator zuriiektitriert. Die abgewogene 
Menge  verbrauchte 16"08 cm 3 1/lo-norm. Salzs~ure. Daraus bereehnen 
sieh 3"230/o Natrium gegen 3"61O/o Na fiir die Formel 

C3oH~704Na-q- 8 H20. 
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Darstellung und Eigenschaften des freien Siaresinols. 

Die alkoholische LSsung eines zweimal dutch Krystalli- 

sation gereinigten Natriumsalzes wurde mit verdCinnter Salz- 

siiure versetzt, wobei das freie Siaresinol in weif3en, amorphe~ 

Flocken ausfiel. Der Niederschlag wurde abgesaugt, mit ver- 

diinnter Salzs~ure und Wasser gut gewaschen und bei 110 ~ 

getrocknet. Das amorphe getrocknete Siaresinol ist ein weifies, 

leichtes Pulver, das in vielen organischen L6sungsmittelr~ 

leicht 15slich ist. Von kaltem Eisessig, Schwefelkohlenstoff, 

Benzol, Xylol wird es wenig aufgenommen; Ligroin 15st es 

nicht auf. Es schmilzt noch sehr unscharf bei 260 bis 270 *, 

indem es bei 178 ~ zu sintern beginnt. Das SiaresinoI krystalli- 

siert aus verdfmntem Alkohol bei l~ingerem Stehen und aus 

Ather und Essig~ther beim teilweisen Eindunsten der L6sung. 

Die Krystalle sind seltener tafelfSrmig, meist zu warzen- 

fSrmigen Drusen angeordnete, kurze, prismatische Gebilde, was 

offenbar yon der Art des LSsungsmittels und der Konzentra- 

tion der L6sung abh~ngt. 

Sehr schSn krystallisiert es aus Eisessig, jedoch sind die 

Krystalle eine Essigs/iureadditionsverbindung. Der Schmelz- 

punkt einer mehrmals aus Ather und Methylalkohol umkry- 

stallisierten Substanz lag bei 274 bis 275 ~ (unkorr.), indem 

bei 250 ~ ganz schwaches Sintern eintritt. Die krystallisierte 

Substanz ist in den verschiedenen L6sungsmitteln bedeutend 

schwerer 15stich als die amorphe. 

In konzentrierter Schwefels~iure 16st sich das Siaresinol 

in der K~lte schwer mit kanariengelber Farbe aul; erw~irmt 
man schwach, so ~indert sich die Farbe nach Rot mit gelb- 

gr~ner Fluoreszenz. Bei der Salkowsky-Hesse'schen Cholesterin- 
probe f~irbt sich die Schwefels/iure zuerst gelb,  dann gelbrot 

und rot, w~thrend das Chloroform schwach violette F~irbung 

annimmt. Giel3t man das Chloroform in eine flache Schale, so 
verblal3t die Farbe rasch. 

Von k a l t e r  N a t r o n l a u g e  und N a t r i u m c a r b o n a t -  
1/3sung wi rd  das  S i a r e s i n o l n i c h t s i c h t b a r  a n g e g r i f f e n ,  

die h e i g e n  L 6 s u n g e n  v e r w a n d e l n  es bei l / i nge r em 
E r h i t z e n  ohn e  es zu lSsen  in das  S i a r e s i n o l n a t r i u m .  
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Von  A m m o n i a k  

ge]Sst .  

und  K a l i l a u g e  w i rd  es  n ich t  m e r k l i c h  

Aus .~ther krystallisiert: 

I. 4"855mg Substanz gaben 13"56mg COo und 4"385mg H20. 
II. 4'508 mg Substanz gaben 12"63 rag CO~ und 4" 13 mg H~O. 

Aus Essig/ither krystallisiert: 

III. 4"295mg Substanz gaben 11"99mg CO~ und 3"95mg H oO. 
IV. 4"214mg" Substanz gaben 11"80~f  CO2 und 3"92mg H20. 

Aus Methylalkohol krystallisiert: 

V. 4"377mg Substanz gaben 12'22 mg CO2 und 3"92 rag H20. 

In 100 T e i l e n :  

Gefunden Berechnet fiir 
I ~ - '  C30H4sO ~ (472"4) 

I II III IV V 
v 

C . . . . . . . . .  76"18 76-41 76"14 76"37 76"14 76'21 
H . . . . . . . . .  10"11 10"25 10"29 10"41 10'02 10"24 

B e s t i m m u n g  des  s p e z i f i s c h e n  D r e h u n g s v e r m S g e n s :  

L6sungsmitteI : Methylalkohol. 

d =- O" 7943 

p ~--- i "844 

c ~--- 1 "465 

l ~ 100 mm 

22 o 
a. D ~ -P 0" 60 ~ 

[~]D~ = +27"3I  ~ 

S i a r e s i n o l - E s s i g s i i u r e .  

Z u r  D a r s t e l l u n g  d ie se r  V e r b i n d u n g  k r y s t a l l i s i e r t  m a n  d a s  

a m o r p h e  S ia res ino l  a u s  E i s e s s i g  urn. Man  erhtilt  fa rb lose ,  p r i s -  

m a t i s c h e  Nadeln ,  die n a c h  5f terem U m k r y s t a l l i s i e r e n  k o n s t a n t  

bei  280 bis  281 "5 ~ (unkorr . )  s chme lzen ,  i n d e m  sie bei  255 ~ 

g a n z  s c h w a c h  z u s a m m e n s i n t e r n .  Die E s s i g s t i u r e  e n t w e i c h t  e r s t  

be im Troc l : ne l :  im V a k u u m  bei  160 bis  170 ~ . Von  W a s s e r  

w i r d  die  D o p p e l v e r b i n d u n g  n ich t  angegr i f fen ,  d u t c h  LSsen  in 

o r g a n i s c h e n  L S s u n g s m i t t e l n  w i rd  sie j e d o c h  in ihre B e s t a n d -  

tei le  ze r leg t .  Die A n a l y s e n  einer  im V a k u u m  t iber  C a l c i u m -  

ch lo r id  und  Ka lk  b is  z u r  G e w i c h t s k o n s t a n z  g e t r o c k n e t e n  S u b -  

s t a n z  g a b e n  fo lgende  Zah l en :  
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I. 4"062 mg Substanz gaben 10" 74 mg CO 2 und 3"56 mg HgO. 
1[. 4"374 rag" Substanz gaben 11 "55 moo" CO~ und 3"87 mg H20. 

lII. 3"813 m 2" Substanz gaben 0"450 rag Essigsiiure beina Trocknen im 
Vakuum bei 160 bis 170 ~ . 

In  100 T e i l e n :  

Gefunden 

I II 

C . . . . . . . . . .  72" 11 72'02 
H . . . . . . . . . .  9"81 9"90 
C9H40 ~ . . . . .  I 1 �9 80 

Berechnet Mr 
C30H4sO4.C2Hr 2 (532"4) 

72"12 
9"84 

11"27 

A n a l y s e  der  im V a k u u m  bei  160 bis  170 ~ ge t rockne ten  

S u b s t a n z  Nr. III (oben) :  

3.363 rag" Substanz gaben 9"375 mg r CO 2 und 3"06m~ H20. 

In 100 T e i l e n :  
Berechnet fiir 

Ge~nden C30H4sO ~ (47 2" 4) 

C . . . . . . . . . .  76"03 76"21 
H . . . . . . . . . .  10"IS 10"24 

B e n z o y l i e r u n g  d e s  S i a r e s i n o l s .  

1 g S i a r e s i n o l n a t r i u m  w u r d e  in 4 c m  3 B e n z o y l c h l o r i d  d u t c h  

s c h w a c h e s  E rwt i rmen  gelSst .  A u s  der  L S s u n g  s c h i e d  s i ch  fas t  

a u g e n b h c k l i c h  eine weil3e S u b s t a n z  (Na t r iumch lo r id )  aus .  Die 

e rka l t e t e  L S s u n g  w u r d e  dann  mit  15 -p rozen t ige r  N a t r o n l a u g e  

h is  z u m  V e r s c h w i n d e n  des  B e n z o y l c h l o r i d g e r u c h e s  gesch i i t t e l t ,  

w o b e i  s ich  das  B e n z o a t  be re i t s  k r y s t a l l i n i s c h  absch ied .  

Die weifte k r y s t a l l i n i s c h e  A b s c h e i d u n g  w u r d e  nach  dern 

V e r d t i n n e n  mit  W a s s e r  a b g e s a u g t ,  gu t  mi t  W a s s e r  g e w a s c h e n  

und  im V a k u u m  t iber  k o n z e n t r i e r t e r  Schwefe l s i iu re  ge t rockne t .  

Z u r  Krys t a l l i s a t i on  w u r d e  das  rohe  B e n z o a t  in S c h w e f e l k o h l e n -  

s to f f  gelSst .  A u s  der  L S s u n g  seh i eden  s ich  seh r  r a s c h  du rch -  

s i e h t i g e  p r i s m a t i s c h e  K r y s t a l l e  ab, die  an der  Luft  ve rwi t t e rn .  

Z u r  we i t e ren  Re in igung  k r y s t a l l i s i e r t  m a n  die B e n z o y l v e r b i n d u n g  

e in ige  Male aus  ihrer  b e n z o l i s e h e n  L S s u n g  d u t c h  Zuff igen  yon  

t i e f s i e d e n d e m  PetroKither  urn. Anf~inglich erh/ilt  m a n  h ie rbe i  

a u c h  p r i s m a t i s c h e  Krys ta l le ,  die K r y s t a l l b e n z o t  enthal ten.  N a c h  
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z w e i -  bis  d r e i m a l i g e m  U m k r y s t a l l i s i e r e n  s c h e i d e t  s i c h  die  V e r -  

b i n d u n g  in f e inen  N a d e l b f i s c h e l n  aus .  D e r  S c h m e l z p u n k t  det- 

r e i n e n  V e r b i n d u n g  l i eg t  bei  182 bis  183" ,  i n d e m  bei  170  ~ 

s c h w a c h e s  S i n t e r n  e in t r i t t .  

D ie  B e n z o y l v e r b i n d u n g  is t  in d e n  o r g a n i s c h e n  L S s u n g s -  

mi t t e ln  l e i c h t  15slich, n u t  v o n  P e t r o l / i t h e r  w i r d  s ie  n i c h t  a u f -  

ge lSs t .  Die  F a r b e n r e a k t i o n e n  s t i m m e n  m i t  d e n e n  des  f r e i en  

R e s i n o l s  f ibere in .  

A n a l y s e n  des  v i e r m a l  a u s  B e n z o I - P e t r o l / i t h e r  k r y s t a l l i -  

s i e r t en ,  im V a k u u m  f iber  S c h w e f e l s / i u r e  u n d  Pa ra f f i n  g e t r o c k -  

n e t e n  Pr~iparats  : 

I. 4" 310 rag" Substanz gaben 12" 19 zG: CO2 und 3" 62 ~ltK H20. 
II. 4" 192 rag Substanz gaben 11 '87 z~,~ CO~ und 3 '49 mg~ H~O. 

In  100 T e i l e n :  
Gefunden Bereehnet ffir 

I lI C37H~205 (576"42) 

C . . . . . . . . . .  77" 14 77"22 77"03 
H . . . . . . . . . .  9" 40 9'  32 9" 09 

B e s t i m m u n g  d e s  s p e z i f i s c h e n  D r e h u n g s v e r m S g e n s :  

I. L5sungscaittel: Athylalkohoi. 

d = 0" 8095 

p = 1 "979 

c = 1"602 

l ~ i00 mm 

a21~ -4_ 0"48 ~ 
D 

[~]~~ ~ q-29"97 ~ 

lI. LSsungsmittei: :~.thylalkohol. 

d = 0"795 

p ~ 2'081 

c ~ I �9 653 

I = 100 mm 

a 200 = - t -  0"50 ~ 
D 

[a.]; ~176 = -t-30' 24 ~ 

B e s t i m m u n g  des  M o l e k u l a r g e w i c h t e s  n a c h  de r  S i e d e p u n k t s -  

m e t h o d e  a u f  m i k r o a n a l y t i s c h e m  W e g e :  

I. L6sungsmittel: Absoluter ~thylalkohol keine Erh6hung. 
~II. LSsungsmittel: Aeeton keine ErhShung. 
III. L6sungsmitteI: Benzol 1"34g" 

1. s l ~ -  18"62mg: ~ 1 = 0 ' 0 5 3  ~ M 1 = 7 1 1  
2. s~ ~ 28" 66 1J~g: ~ ~ O" 073 ~ M 2 = 794 



CJber das Siaresinol. 105 

Die graphische Extrapolation auf unendliche Verdfinnung 

ergibt das Molekulargewicht yon 555 gegen 576 berechnet. 
Mehrere weitere Bestimmungen in Benzol als L6sungsmittet 
ergaben mittels graphischer Extrapolation ann/ihernd dieselben 
Werte. 

IV. LSsungsmit te l :  Chloroform 2"25g~ 

1. s l =  8 ' 7 6 m g  Z ~ 1 = 0 ' 0 2 6  ~ M1.~---548 

2. s 2 = 17"26 mLs A 2  = 0 ' 0 4 8 ~  M 2 = 585 

Berechnet fiir C37H5205 . . . .  M =  576 

Verseifung des Siaresinolbenzoats. 

Eine kleine Menge des reinen Benzoats wurde mit ein- 
prozentiger methylalkoholischer Natronlauge 1 Stunde lang am 
siedenden Wasserbade erhitzt. Dann wurde mit Wasser ver- 
dL'mnt und mit verdfinnter Salzs/iure ausgeftillt. Die weil3el~ 
amorphen Flocken wurden abgesaugt und mit Wasser ge- 
waschen. Nach dem Troeknen wurde aus Essigs/iure umkry- 
stallisiert. Die in prismatischen Nadetn erhaltene Substanz 
schmilzt bei 280 bis 281 ~ Der Mischschmelzpunkt mit der 
Essigs/iureadditionsverbindung ergab keine Depression, wodurch 
die Identit~it der beiden Substanzen erwiesen ist. 


