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Unter der Bezeiehnung ,,R e s i n o 1 e" werden Stoffe ver- 
standen, welehe sieh als eharakteristisehe Bestandteile yon 
Harzen oder Milehs~ften in der Natur  vorfinden und die ihrem 
chemisehen Verhalten zufolge a]s Alkohole oder Phenole auf- 
zufassen sind 1. Definitionen dieser Art, welehe zum Teile auf dem 
5rtliehen Vorkommen in der Natur  fuBen, bringen es natiirlieh 
h:,iufig mit sieh, dab K6rl)er in eine Gruppe zusammeng'efagt 
werden, welehe sieh bei fortsehreitender Erkenntnis  als (]lieder 
nlitunter vSllig versehiedener KSrperklassen erweisen. Aueh bei 
den R.esinolen ist bei n~herer Betraehtung der einzelnen Ver- 
treter eine gewisse Zweiteilung in ehemiseher Hinsieht, welehe 
iibrigens aueh in der Definition selbst begriindet ist, nieht zu ver- 
kennen. WRhrend n~mlieh der eine Teil (Urudliol, Guajae-Harz- 
s:~turen, Humulon und Lupulon, Larieiresinol usw.) aromatisehe 
Bausteine aufweist, besitzt der andere Tell, dessen bekannteste 
Vertreter  die beiden Amyrine  und das Lupeol sind, die typisehen 
Eigensehaften hydroaromatiseher K6rper, wodureh sieh ftir die 
beiden Gruppen ein wesentlieh versehiedenes ehemisehes Ver- 
halten ergibt. 

Da den Amyrinen naeh den bisherigen Ergebnissen die 
Forlnel  CaoH~00 zukommt,  gellSrell sie der Reihe CnH2n-100 an, 
welehe man auch nnter  den natiirlichen Alkoholen finder, we]che 
man allgemein unter dem Namen ,,S t e r i n e" zusammenfaBt. 
Der hydroaromatische Charakter nnd nicht zuletzt die J~hnlich- 
keit mancher Farbreaktionen der Amyrine mit denen der Sterine 
lieften sowohl V e s t e r b e r g 2  als auch T s c h i r c h  ~ die Ver- 
mutung aussprechen, dab die Amyrine den Sterinen nahe stiinden, 
und letzterer sieht sogar in den Phytoster inen die Mutter- 
substanzen der Protoretine. Wenn auch gewisse Beziehungen 
zwischen den Sterinen und den Amyrinen nicht unwahrscheinliel~ 
sind, so weisen doch schon Z i n k e und Mitarbeiter ~ darauf hin, 
dal~ es nicht ang~ingig sei, auf bloBen Farbreaktionen solche 

1 M e y e r - J a c o b s o ~ ,  L e h r b u c h  d e r  o r g a u .  C h e m i e ,  I I .  B a n d ,  4. Te l l ,  
p a g .  129, 151. 

2 V e s t .  e r b e r g ,  Bc r .  20, 1246 (1SS7). 
a T s c h i r c h ,  A r .  236, 500 (1898); u  a u c h  T s c h i r c h ,  l I a r z e  u n d  H a r z -  

beh i i l t e r ,  2. Auf l . ,  p a g .  168--170, 1082--1092. 
Z i n k e ,  F r i e d r i c h  u u d  R o l l e t t ,  M o n a t s h .  f. Ch.  41, 25o (1920), 
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Schlf isse  a u f z u b a u e n  u n d  dab  das  v o r h a n d e n e  T a t s a c h e n m a t e r i a l  
ff ir  so w e i t g e h e n d e  F o l g e r u n g e n  n i ch t  aus re iche .  

Das  Z ie l  n a c h s t e h e n d e r  A r b e i t  is t  nun ,  d u r c h  A n w e n d u n g  
g e e i g n e t e r  ~ e t h o d e n  zu A b b a u p r o d u k t e n  de r  A m y r i n e  zu  ge- 
l a ngen ,  u m  g e g e b e n e n f a l l s  die  E r ~ e b n i s s e  d iese r  U n t e r s u c h u n g e n  
m i t  denen ,  we lche  bei  den  S t e r i n e n  g e f u n d e n  w u r d e n ,  v e r g l e i c h e n  
zu k5nnen .  

[~ber den Aufbau der Amyrine ist bisher noeh wenig bekannt. Die ~lteren 
Arbeiten 5 braehten keine nennenswerten Ergebnisse. B u r i  6 folgerte als erster 
aus der Bildung eines 3~[onoacetylproduktes, dab das Amyrin ein einwertiger 
Alkohol sein mfisse. Ci a m i ci a n 7 fiihrte die Zinkstaubdestillation dutch und 
erhielt hiebei Toluo], m- und p-Xthylmethylbenzol und Athylnaphthalin. Erst 
V e s t e r b e r g s gelang cs 1887, die Acetate in zwei Isomere zu zerlegen, durch 
deren Verseifung er dann das cr und das ~-Amyrin rein erhielt. Er 
untersuchte ferncr die Einwirkung yon Brom auf die Acetate und konnte auch 
z@g'en, da[~ bei der Behandlunff der beidcn isomeren Alkohole mit I'Cl~ keine 
Chloride, sondern die ungesattigten Kohlenwasserstoffe, das d-u-Amyren bzw. 
d-~-Amyren entstehen. Ftihrte er jedoch beim :r die Wasserabspaltung 
mit P~O 5 durch, so erhielt er den optischen Antipoden, das l-cr Welters 
ftihrte er die Amyrine durch Behandeln mit Eisessig-Chroms[ture in die ent- 
sprechenden Amyrone, die Acetate in die Oxyamyrinacetate tiber, welch letztere 
cr in Parallele stellte mit der ~/on S c h r o e t t e r  aufgefundenen Umwandlung 
yon Borneolacetat in Oxyisocampher. Eingehend wurden die Amyrine auch yon 
Z i n k e  und seinen Schiilern~ untersucht. Er verbesscrte zun'~tchst die yon 
Ts c h i r  ch ~0 angegebene Trennungsmethode fiber die Benzoate und ermSg~ 
lichte so eine weniger lang-wierige und leichtere Darstellung' der beiden Alko- 
hole. Durch Einwirkung yon Brom erbielt er aus dem r162 ein 
schiin kristallisiercndes u-Mono-Bromamyrinbenzoat, w~ihrcnd das ~-Produkt 
unter gleichzeitigcr Bromwasserstoffentwicklung ein Dibrombenzoat gab. So- 
wohl Z i n k e  als auch R o l l e t t  ~ studierten ferner die Einwirkung yon Oxy- 
dationsmitteln und konnten, indcm sie die Amyranone mit Benzoylchlorid re- 
a gieren lieBen, die Benzoate der Enolformen, die sogenannten Amyrcnolbcnzoate, 
fassen. SchlieBlich bestimmte noch D i s c h e n d o r f e r ~-" die Schmelzdiagramme 
yon Gemischen der isomeren Benzoate, Formiate, Anisate und m-5~itrobenzoate. 

V o n  den in  B e t r a c h t  k o m m e n d e n  A b b a u r e a k t i o n e n  e r sch ien  
m i r  d ie  M e t h o d e  der  D e h y d r i e r u n g  z u n h c h s t  als  die  lohnends te .  
W e n n g l e i c h  i h r e  E r g e b n i s s e  w e g e n  des p y r o g e n e n  C h a r a k t e r s  
n u r  m i t  e i n i g e r  V o r s i c h t  a u f z u n e h m e n  sind,  so ist  sie doch  die- 
j en ige ,  die  a m  schne l l s t en  zu  f a B b a r e n  R e a k t i o n s p r o d u k t e n  zu 
f i i h r en  v e r m a g .  A u B e r d e m  b ie te t  h i e r  das  V e r s c h w i n d e n  meh-  

5 R o s e, A n n .  13, 191 (1835), 32, 297 (1839), 40, 307 (1841) ; /~I e s s, A n n .  29, 137 (1839) ; 
J o h n s t o n, A n n .  44, 338 (18~2) ; B a u p, J o u r n ,  p h a r m .  (3) 20, 321 (1851), g o u r n ,  p r a k t .  
C h e m .  55, 83, A n n .  80, 312; F l i i c k i g e r ,  P h a r m .  J o u r n .  1874, 142, N e u e s  R e p e r t o r .  
24, 220 (1875); B u r i ,  N e u e s  R e p e r t o r .  25, 193 (1876); S t e n h o u s e  u n d  G r o v e s ,  
A n n .  180, 25~ (1876) ; t [  e s s e, A n n .  192, 179 (1878). 

6 B u r i ,  1. c. 
7 C i  a m i c l  a n, B e r .  11, 1344 (1878). 
s V e s t e r b e r g ,  B e r .  20, 1242 (18~7), 23, 3186 (1890), 24, 3834, 3836 (1891); A n n .  

428, 243, 247 (1922). 
Z i n k e u n d  M i t a r b e i t e r ,  M o n a t s h .  f. Ch.  41, 253 (1920), 42, 439 (1921). 

1o T s c h i r c h ,  A r .  236, 210. 
~1 R o l l  c t t u n d  M i t a r b c i t e r ,  M o n a t s h .  f. Ch.  43, 413, 685 (1923); 45, 519 (1924), 

47, 441 (1926). 
12 D i s  e h e n d o r f e r ,  M o n a t s h .  f. Ch.  46, 399 (1925). 

5 [ o n a t s h e f t e  f i i r  C h e m i c ,  B a n d  50 19 
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rerer Isomeriem5glichkeiten eher die Aussieht, zu Verbindungen 
bekannterer KSrpeygruppen zu ge]angen. 

Unter den Dehydrier~mgsmethoden ist die Schwefeldehydrie- 
rung die bisher am meisten angewandte. W~ihrend sie bei der 
Aufklarung der Mono- und Sesquiterpene ~ul~erst wertvolle Er- 
gebnisse zeitigte, versagte sie bei ~len Amyrinen vollst~ndig. 
Wurde ein Gemenge yon Amyr in  und Schwefel erhitzt, so trt~t 
mmtittelbar naeh dem Sehmelzen der Masse unter lebhaftem 
Schaumen und unter Verkohlung u Zersetzung ein, 
welche auch durch Wahl versehiedener Versuchsbedingungen 
nicht hintangehalten werden konnte. 

Anders verhielt es sich mit der katalytischen Dehydrierung'. 
Sie wurde nach dem yon D i e I s und G a d k e TM angegebenen Ver- 
fahren mit 10%iger Palladium-Tierkohle ausgefiihrt und ergab 
- - w e n n  auch in keineswegs guter A u s b e u t e - - a r o m a t i s c h e  
Kohlenwasserstoffe. 

Da die Isomerie des a- und fl-Amyrins m]t zienflicher Wahr- 
scheinlichkeit bei der Dehydrierung zmn Verschwinden gebraeht 
w i r d -  e~ne Annahme, fiir welche in einer sp~iteren Abhandlung 
der Beweis erbraeht werden soll -- ,  wurde mit Rficksicht auf die 
miihsame Trennung der beiden Alkohole das Gemisch der beiden 
als Ausgangsmaterial gewahlt. Das Rohamyrin war in bekannter 
Weise dureh Behandlung des Elemiharzes mit Alkohol gewonnen 
und zur vollst~tndigen Entfernung anhaftender Verunreinigungen 
mehrmals abwechselnd aus Ather-Alkohol uud Essigester ran- 
kristallisiert worden. Die feb1 gepulverte Substanz wurde danu 
mit dem Katalysator  innig vermiseht und im Metallbad erhitzt. 
Die besten Ausbeuten wurden erhalten, wenn die Temperatur des 
Bades dureh ca. 100 Stunden auf etwa 300" gehalten und erst gegen 
Schlul~ bis 340 o gesteigert wurde. Zur Aufarbeitung wurde die 
Reaktionsmasse mit Ather erschSpfend exirahiert  und der gelb- 
braune, stark gelbgriin fluoreszierende Ext rak t  im Vakuum frak- 
tioniert. Die niedrigen Fraktionen (bei 12 ~f~m bis etwa 200") 
wurden nun einzeln mit  alkoholischer Pikrinsfiurel5sung behandelt, 
wobei intensiv rote Pikra te  in Form feiner N~delehen erhalten 
wurden. Sie wurden zunfichst auf Ton abgeprel]t und dann aus 
pikrins~turehaltigem, am Schluf~ einmal aus reinem Alkohol um- 
gelSst. Es gelang so zwei verschiedene Pikrate  zu erhalten, yon 
denen das eine im VaktmmrShrchen bei 132 ~ schmolz, wahrelld 
das andere hSher sehmelzende nicht zu einem konstanten 
Schmelzpunkt gebraeht werden konnte. Beim Zerlegen mit Gauge 
lieferte das bei 132 ~ schmelzende P ikra t  einen fliissigen Kohlen- 
wasserstoff, der auch in Kaltemischung nicht zur Kristallisation 
gebraeht werden konnte und dessen ~[olekulargewieht zu ]79 ge- 
funden wurde. Mit Anthrazenpikrat  gemisehr schmolz das Pikrat  
erheblich tiefer; es scheint sich somit hier mn ein substituiertes 
Naphthalin zu handeln. Versuche, durch Substitution zu kristalli~ 

Ja D i e 1 s u u d  G ~i d k e, B e r .  58, 1231 (1925). 
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sierenden Derivaten zu gelangen, scheiterten an der gering'en 
Menge verfiigbarer Substanz. 

Das hSller sehlnelzende Pikra t  gab beim Zerlegen einen 
K ohlenwasserstoff, weleher kristallisiert erhalten wurde. Dutch 
UmlSsen aus Alkohol und Sublimation im t Iochvakuum bei 100 1 fis 
1100 konnte der Schmelzpunkt auf 870 gebraeht werden. Die 
~[olekulargewiehtsbestimmung (Mikro-Rast) ergab im Mittel einen 
Wert  rOll 197. Auch hier reiehte die vorhandene Menge nieht zur 
Darstellung yon Derivaten aus. 

Die fiber 2000 siedenden Anteile gaben beim Abkiihlen eine 
kolophonium~ihnlieh aussehende Masse, welehe auf Gl~und der Er- 
gebnisse der Elementaranalyse noch sauerstoffhaltig war. Es ge- 
lang nicht, irg'endwelche kristallMerte Verbindungen daraus zu 
erhalten. Bei neuerliehem Erhitzen mit Palladium-Tierkohle 
konnte eine weitere geringe M:enge der niedrigen" Kohlenwasser- 
stoffe gewonnen werden. 

Vergleicht man die erhaltenen Resultate mit denen, welehe 
yon D i e 1 s lind Mitarbeitern ~ beim Cholesterin und yon S c h m i d 
und Z e n t n e r ~ beim Sitosterin erhalten win'den, so ist es vor 
allem auff~llig, dal3 bei der katalytisehen Dehydrierung" der 
Amyrine im Geg'ellsatze zu den beiden untersuehten Sterinen 
nur  niedrige Kohlenwasserstoffe aufgefunden werden konn{en. 
Ihre  Konstitution konnte mit  Riieksieht auf die geringe zur Ver- 
fiigung stehende Menge nicht bestimmt werden, doeh ]loffe ieh in 
Kiirze N~illeres beriehten zu kSnnen. 

Experimenteller Teil. 

D e h y d r i e r u n g  m i t  S c h w e f e l .  

20 g Rohalnyrin, welches in bekannter Weise aus Elemiharz 
dargestellt und dureh mehrmaliges UmlSsell aus ~theralkohol und 
Essig'ester gereinigt worden war, wurden mit der gleiehen Mena'e 
fein gepulverten Schwefels in der Reibschale innig" verrieben und 
in eiuem Kolben mit aufgesetztem Steigrohr im Metallbad all- 
nlithlich erhitzt. So wie die Masse gerade zu sehmelzen begann, 
wurde die Temperatur konstant gehalten; w~thrend der nun bald 
einsetzenden lebhaften Reaktion wurde sogar dureh Entfernullg 
des Brenners die Temperatur  gem~Bigt. Nach kurzer Zeit - -  were1 
nicht sehon iiberhaupt bei Einsetzen der Reaktion - -  beganl~ sieh 
das Reaktionsgemisch unter Aufsch~umen und unter Verkohlung 
zu zersetzen. ErhShmlg oder Verminderung der zugesetzten 
Schwefehnenge oder allinfihliches Eint ragen desselben blieben 
ohne Einflul~ auf den Verlauf der Reaktion. Aueh Versnche, die 
Schwefeldehydrierung unter  vermindertem Druek durchzuffihren 
oder durch Zusatz yon Phosphortrisulfid die Reaktionstemperatur 
herabsetzen zu kSnnen, zeitigten keinen Erfolg. 

t4 D i e I s u n d  M i t a r b e i t e r ,  B e t .  58, 1231 (1925); 60, 140 (1927); A n n .  459, 1 (1.t)27). 
1~ S c h m i  d u n d  Z e Ii t n e r ,  M o n a t s h ,  f .  Ch .  4,~, 47 (1927); 49, 911 (1928). 

19" 
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I ~ ' a t a l y t i s c h e  D e h y d r i e r u n g .  

60 g Rohamyrin,  welches wie oben ~-orbehandelt war, wurden 
mit 20 g 10%iger Palladium-Tierkohle, die nach der Vorscl~'ift 
Yon D i e 1 s ~ dargestellt worden war, innig Yermengt lind in einem 
Reaktionsgefal] mit angeschmolzenem Steigrohr im 5~etallbad auf 
2500 erhitzt. Nach kurzer Zeit beginnt die Wasserabspalhmg und 
die Masse ger~t in lebhaftes Sieden. Die Temperatur wurde lang- 
sam auf 2900 gesteigert und durch 100 Stunden auf dieser HShe 
gehalten. Nach Ablauf dieser Zeit wurde noch dutch weitere 
24 Stunden auf 320 o erhitzt. Die Reaktionsmasse wurde nun mit 
/iAher so lange im Soxhlet extrahiert,  bis der ablaufende Ather 
keine merkliche Fluoreszenz mehr zeigte. Der Ext rak t  war gelb- 
braun gefarbt und zeigte im auffallenden Licht intensiv hell- 
grfine Fluoreszenz. Nach dem Abdcstillieren des ~thers  wurde 
der Riickstand im Vakmun bei 12 mm destilliert und nachstehende 
Fraktionen aufgefangen: 

F r a k t i on  I: 120--130~ 6"5 g eines schwach gelbst ichigen 01es. 
,, I I :  130--150~ 7"3g . . . . . . . .  
,, I I I :  150--190~ 3 g hellgelbes 01. 
,, IV:  190--250~ rStlichgelbes, sehr z~ihes Harz.  
., V : Riickstand. 

F r a k t i o n I: Zur rohen Reinigung wurde das 01 zun~ichst 
mit einer heilten ges~ttigten alkoholischen Pfkrins~urelSsnng ver- 
setzt, wobei sich die L~sung tief dunke]rot f~rbte. Beim Erkal teu 
schied sich, nachdem zuerst fiberschiissige Pikrins~iure auskristal- 
lisiert war, ein intensiv rotes Pikrat  in Form feiner, verfilzter 
N~idelchen ab. Es wurde nebst der iiberschfissigen Pikrins~ure 
abgesaugt, auf Ton abgeprel~t, einmal aus Alkohol umgel5st und 
dann durch Ausschfitteln der atherischen LSsung mit Lauge zer- 
legt. Die ~therische LSsung wurde dann so lange mit  Wasser ge- 
waschen, bis dieses keine Ffirbung mehr amlahm, fiber Chlor- 
calcium getrocknet und destilliert. Das zurfickbleibende 01 wurde 
der Destillation im RShrchen bei 12 ~m unterworfen. Es wurden 
so 1"74 g eines fast farblosen dfinnflfissigen 01es erhalten. 

Dieses 01 wurde nun neuerlich rait der berechneten Menge 
Pikrins~ure amgesetzt und das Pikra t  durch UmlSsen aus Alkohol, 
der eine kleine Menge Pikrinsfiure enthielt, gereinigt. Das reine 
P ikra t  schmolz im VakuumrShrchen scharf bei 131--132 ~ 

Aus diesem Pikra t  wnrde nun durch Behandeln der 
i~therischen LSsung mit verdfinnter Lauge der Kohlenwasserstoff 
regeneriert. E r  stellte, nachdem er im RShrchen bei einer Luft- 
badtemperatur yon 80--900 im t tochvakuum destilliert worden 
war, ein ganz schwach gelbstichiges, fast farbloses 01 vor, welches, 
auch in eine K~ltemischung gebracht, keine Kristalle abschied. 

D i e 1 s u n d  M i t a r b c i t e r ,  1. c. 
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4"580 mg Substanz gaben 15"350 mg COo. und 3"725 mg H~O. 
Gefunden:  91"43% C, 9"20% H. 
0.5273 g Substanz erniedrigten, in 17.65 g Benzol gelSst, den 

Schmelzpunkt um 0"874 ~ 
Gefunden: 3/[ _-- 179. 
Da das ~[olukulargewicht dem des Anthrazens (=  178) sehr 

nahe lag und auch der Schmelzpunkt des Pikrates nur um einige 
Grade tiefer war, als der des Anthrazenpikrates, wurde demloch, 
obwohl die Subsianz auch beim Animpfen mit reinem Anthrazen 
nicht zur Kristallisation gebracht werden konnte, der 1Ylisch- 
sehmelzpunkt bestimmt. Wie erwartet, ergab sich hiebei eine 
starke Depression (10~ 

F r a k t i o n I I  win'de genau so behandelt wie Fraktion 1, 
wobei sich gegenfiber letzterer kein wesentlicher Unterschied er- 
gab. Es eriibrigt sich daher, auf die Aufarbeitung n~her ein- 
zugehen. 

Es wurde auch versucht, den fiber das Pikrat  gereinigten 
Kohlenwasserstoff in das Sulfamid fiberzufiihren, in der Hoffnung, 
so zu einer gut kristallisierenden Verbindung zu gelangen. Zu 
diesem Zwecke win'de der Kohlenwasserstoff (ca. l g) in einen 
grogen ~berschul] yon Chlorsulfonsfiure (12 c m  8) allm~hlich ein- 
getragen, wobei ~hd~erst lebhafte Reaktion erfolgte. Das Reaktions- 
produkt wurde sodann auf Eis ausgegossen und mit Chloroform 
ausgeschfittelt. Naeh dem Trocknen fiber Natriumsulfat  wurde die 
Chloroforml6sung mit troekenem Ammoniakgas gesiittigt und 
fiber Nacht stehen gelassen. Nach dem Abdestillieren des LSsungs- 
mittels hinterblieb ein 5liger Rfickstand, der in Alkohol gelSst und 
in Wasser gegossen wurde. Da er sich auch hiebei wieder 51ig 
abschied, wurde er durch Zugabe yon verdfinnter Lauge in LSsung 
gebracht, filtriert und dureh vorsichtiges Ans~uren wieder ge- 
fitllt. Dadureh gelang es, den Niederschlag zwar in fester Form, 
jedoeh mnorph zu erhalten. Alle weiteren Versuche, das Pl'odukt 
zur Kristal]isation zu bringen, blieben ohne Erfolg. 

F r a k t i o n  ! I !  wurde mit 3.5 g PikrinsSmre, welehe inAlkoho! 
heig gelSst waren, versetzt Beim Erkalten sehieden sieh dunkel- 
rote N~delehen ab, die mehrmals aus pikrinsfim'ehaltigem Alkohol 
umgelSst wurden. Hiebei stieg der Sehmelzpunkt der K'opffraktio- 
nen an, ergab jedoeh bet mehrmaligemUmlSsen stark schwankende 
Werte. Da somit die einheitliehe Zusammensetzung eines Pikrates 
anseheinend nicht erreicht werden konnte, wurde das Produkt 
durch Behandeln mit Lauge zerlegt und der ausge~therte K'ohlen- 
wassersioff im Hochvakuum im l~Shrchen destilliert. Das fiber- 
gehende 01 erstarrte hiebei grSl3tenteils. Die Kristalle wurden auf 
einem geh~rteten Filter abgepregt, aus Eisessig" und Alkohol um- 
gelSst und im Hoehvakuum bet 100--1100 sublimiert, bis bei neuer- 
licher Wiederholung des Reinigungsverfahrens der Schmelzpunkt 
nicht mehr stieg. Die so erhaltene Substanz, deren LSsungen blau 
fluoreszierten, bildete weil~e Bl~ittchen, welehe bet 870 sehmolzen. 
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2.765 ~ g  Sub stanz gaben 9"220 ~tg CO.., und 2"560 mg H..O. 
Gefundem 90"97% C, 10"36% It .  

l~V[olekulargewiehtsbestimmung (Mikro-Rast)  : 0"440 ~ g  Sub- 
stanz erniedr igten,  mi t  5.417 ~,g K a m p f e r  verschmolzen, den 
Schmelzpunkt  um 16"5 ~ 

Gefunden:  M ~ 197. 
F r a k t i o n IV  stellte eine rStlichgelbe, harzige Masse vor, 

die al|e~l Versuchen,  kris~allisierte Verb indungen  daraus  zu e~:- 
halten, widerstand.  Da die E lementa rana lyse  noch Sauerstoff- 
gehalt  anzeigte, wurde  die F rak t ion  einer neuer l iehenDehydr ierm~" 
unterworfen .  Hiebei  wurden  noch ger inge  Mengen der niedrigeren 
Frak t ionen  erhalten. 

Auch  aus F r a k t i o n V konnten  bisher keine einheitl iehen 
Verbindungen erhal ten werden. 


