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Uber die Elemisiure aus Manila-Elemiharz
(IV. Mitteilung)

Dihydroelemolsidure und ihre Derivate

Von

MIiLoS MLADENOVIC

(Aus dem Medizinisch-Chemischen Institut der Universitiit in Zagreb,
Vorstand Prof. Dr. F. Busaxovi()

(Vorgelegt in der Sitzung am 19. November 1931)

In -einer fritheren Mitteilung, in welcher iiber die Dar-
stellung und Isolierung der Dihydroelemolsiiure berichtet wurde ’,
haben wir dabei erwihnt, daB man bei der Hydrierung der Elemol-
sdure ein Produkt vom Schmelzpunkt 238° C (unkorr.) bekommt,
dal aber die Ausbeute an reinem Hydrierungsprodukt ziemlich
gering ist. Es wurden bei Verarbeitung groBerer Mengen Elemol-
sdure (20 g) kaum 20% reine Dihydroelemolsiure erhalten. Daher
vermutete ich, daff eine andere Substanz nebenher entstehe.
Dies um so mehr, als bei der Kristallisation deutlich zwei Kristall-
formen zu unterscheiden waren. Ich dachte urspriinglich an die
zweite Komponente, die wir in der Elemisidure vermuten und die
die Ursache der Unstimmigkeiten in den Analysen der Elemol-
siure selbst und ihrer von uns dargestellten Derivate sein konnte.
Durch oftmaliges Umkristallisieren aus verschiedenen Losungs-
mitteln gelang es mir nun, ein Produkt vom Schmelzpunkt 248° C
(unkorr.) zu fassen. Dieses Produkt kristallisierte in farblosen,
langen, schmalen Nadeln und war in allen organischen Ldsungs-
mitteln betridchtlich schwerer 16slich als die Dihydroelemolsdure.
Da der Schmelzpunkt ganz gleich ist, wie der Schmelzpunkt des
Azetylderivates der Dihydroelemolsiure, von dem spater die
Rede sein wird, so war die Vermutung naheliegend, zumal die
Hydrierung in der Wirme (bei etwa 100%) in Eisessigldsung aus-
gefiihrt wurde, daf ein Teil der Elemolsdure nicht nur hydriert,
sondern gleichzeitig auch azetyliert wurde. Es konnte also auBer
der einfachen Dihydroelemolséure auch ihr Azetylprodukt ent-

t Monatsh. Chem. 58, 1931, 8. 59 (1L Mitt.), bzw. Sitzb. Ak. Wiss.
Wien (1fb) 1931, 8. 59.
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standen sein. Die Analysenergebnisse dieses Produktes wie auch
die quantitative Bestimmung der Azetylgruppe bestitigte diese
Annahme. Durch Hydrolyse dieses Azetylproduktes mit methyl-
alkoholischer Kalilauge gelangt man wieder zur Dihydroelemol-
sidure. Dieses hydrolysierte Produkt ist vollig identisch mit der
Dihydroelemolsdure vom Schmelzpunkt 238° C (unkorr.), da der
Mischschmelzpunkt unverindert bleibt. Auf diese Weise gelingt
es jetzt, die Ausbeute an reiner Dihydroelemolsidure, die friiher
gering war, bedeutend: zu erhdhen. Das Azetylderivat der Dihydro-
elemolsdure ist optisch aktiv und dreht nach links ([e]] =
— 3894° in Alkohol). Auch die Analysen dieser Verbindung
sprechen dafiir, dafll der Elemolsiure eine Formel mit 30 C-Atomen
zukommt, wofiir wir schon in der II. Mitteilung Beweise brachten.

Von der Dihydroelemolsiure wurde ferner das Kaliumsalz
dargestellt, welches mit 3 Molekiilen Kristallwasser kristallisiert.
Seine Analysen sprechen fiir die Formel C,,H,,0,K . 3 H,0.

Die Dihydroelemolssiure 148t sich sehr leicht mit Hilfe eines
Pyridin-Essigsiureanhydridgemisches azetylieren. Bei dieser Be-
handlung bekommt mam ein Produkt, welches bei 2485°C (un-
korr.) schmilzt und das in allen organischen Losungsmitteln viel
schwerer 16slich ist als die Dihydroelemolsiure. Auch die Kristall-
form des Azetylderivates ist ganz anders; denn wihrend die
Dihydroelemolssure in groben, breiten Nadeln kristallisiert, sind
die Kristalle des Azetylproduktes lange, schmale und farblose
Nadeln. DaB es sich um das Azetylderivat handelt, beweist die
quantitative Bestimmung der Azetylgruppe sowie auch der Um-
stand, daf die Substanz, lingere Zeit bei 130° erhitzt, keine Ge-
wichtgsabnahme zeigt, was die Annahme eines Additionsproduktes
mit Essigsidure ausschlieBt. Das Azetylprodukt ist optisch aktiv
und dreht nach links ([a]7 = —2801° in Azeton und — 34-22°
in Alkohol). Die Analysenergebnisse stimmen auf die Formel
CgoH40; . COCH,.

Das Azetat der Dihydroelemolsdure wurde mit alkoholischer
Kalilauge verseift und aus dem Verseifungsprodukt durch An-
sduern mit verdiinnter Schwefelsiure die Siure ausgefillt und
nach dem Filtrieren, Auswaschen und Trocknen aus Azeton um-
kristallisiert. Man bekommt auf diese Weise das Ausgangsmaterial
mit dem Schmelzpunkt 238° zuriick. Es ist dies ein Beweis, daB
bei diesen Substanzen solche Eingriffe keine Umlagerungen oder
tiefgreifende Spaltungen verursachen.
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Durch Bestimmung des Mischschmelzpunktes der Substanz
vom Schmelzpunkte 248° C, die bei der Hydrierung der Elemol-
sdure erhalten wurde, und des Azetylderivates aus Dihydroelemol-
siure wie auch durch die Analysenergebnisse wurde festgestellt,
daB es sich in beiden Fillen um ein und dieselbe Substanz handelt.

Ganz die gleiche Substanz mit dem Schmelzpunkt 248-5°C
erhdlt man, wenn man die azetylierte Elemisdure hydriert. Alle
Eigenschaften, wie die Lislichkeit, Kristallform, optische Drehung,
stimmen vollkommen mit dem vorher erwihnten Azetylderivat der
Dihydroelemolsiure iiberein. Hbenso beweisen die Analysen-
ergebnisse sowie die Feststellung, daB bei der Verseifung die Di-
hydroelemolsédure vom Schmelzpunkt 238° C entsteht, die Identitét
der Substanz mit Dihydroazetylelemolsédure.

Alle diese Produkte stimmen vollkommen mit der fiir die
Elemolsidure neu aufgestellten Formel C;H,0s.

Es sei noch kurz {iber die Farbenreaktionen berichtet,
welche die Dihydroelemolsiure gibt. In Chloroformldsung, mit
wenigen Tropfen Essigsiureanhydrid versetzt und mit konzen-
trierter Schwefelsiure unterschichtet, entsteht keine Farbung. In
Essigsdureanhydrid gelost und mit konzentrierter Schwefelsdure
unterschichtet, entsteht an der Beriihrungsstelle ein roter Ring,
oberhalb diesem sehr bald ein blauvioletter Ring; bald firbt sich
die obere Fliissigkeit blauviolett, um nach lingerer Zeit griine
Fluoreszenz zu zeigen.

Nachdem diese Arbeit fast fertiggestellt war, erhielt ich
Kenntnis von der Verdffentlichung von Ruzicka, Hoskmwe und
Wick ? iiber die Elemisiure. Da darin unter anderem auch die
von Lies und mir in einer vorher erschienenen Arbeit ® beschriebene
Dihydroelemolsiure behandelt wird, in einigen Punkten jedoch
Differenzen vorhanden sind, so mdchte ich an dieser Stelle kurz
darauf eingehen.

Nach den Angaben von Ruzicka, Hosking und Wick geht die
Hydrierung der Elemolsdure sowohl in Eisessiglosung als auch in
Essigeéterlﬁsung bei gewshnlicher wie auch bei erhohter Tem-
peratur (etwa 60°) unter Aufnahme von zwei Wasserstoffatomen,
was einer Doppelbindung entspricht. Die Angaben von Baugr *

* Helv. chim. Acta XIV, 1931, 8. 811.

# Monatsh. Chem. 58, 1931, 8. 59, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (I b)

140, 1981, 8. 59.
+ Ber. D. ch. G. 61, 1928, S. 343.
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und Lies-Muapenovic® sind also in dieser Hinsicht nur bestitigt
worden. Die Abweichungen betreffen in erster Linie den Schmelz-
punkt der Dihydroelemolsiure. Sowohl Bauver als auch Ligs-
Muapenovic finden fiir diese Sdure den Schmelzpunkt 238° C (un-
korr.) und charakterisieren sie als eine Substanz, die in kurzen,
hreiten Nadeln kristallisiert. Nach Angaben von Ruzicka und
Mitarbeitern entsteht ein Gemisch von Dihydrosiuren, woraus sich
durch oftmaliges Umkristallisieren ein bei 246—247° schmelzendes
Produkt gewinnen 148t, welches aus Methylalkohol in Form feiner
Néddelchen kristallisierte. Die Analysenergebnisse von Ruzicka
und Mitarbeitern stimmen auf die Formel C,;H,,0,, welche der
seinerzeit von LieB und ScawarzL ¢ aufgestellten Formel C,.H,,0,
fiir die Elemolsdure entspricht, wihrend die Analysen der Di-
hydroelemolsiure von Lies und Muapevovic auf die von ihnen
neu aufgestellte Formel C,,H;,0, gut stimmen.

Die Ursache dieser Unstimmigkeiten dirfte darin zu suchen
sein, daB Ruzicka und Mitarbeiter hochstwahrscheinlich das von
mir jetzt dargestellte Azetylderivat der Dihydroelemolsidure in
Hénden hatten, dem wahrscheinlich noch ein wenig S#ure bei-
gemengt war.

Ferner mochte ich noch auf folgenden Passus auf Seite 817
der genannten Veroffentlichung hinweisen.

»Beim Umkristallisieren der Sdure aus Azeton erhilt man
dicke S#ulen, die wohl Kristallosungsmittel enthalten, da sie
beim Trocknen zu einem weillen Pulver verwittern und den
gleichen Schmelzpunkt aufweisen, wie die aus Alkohol umkri-
stallisierte. Auch die Analysenwerte der getrockneten Substanz
sind die gleichen.* ‘

Wir konnten ein Verwittern der durch Umkristallisieren
aus Azeton erhaltenen Dihydroelemolsdure nicht beobachten, ob-
wohl wir die Substanz durch lingere Zeit bei 100° trockneten
und spéter auch bei 150° im Vakuum durch fiinf Stunden er-
hitzten. Es trat dabei auch keine Gewichtsabnahme ein. Ein
Kristallazetongehalt der Dihydroelemolsiure hitte auch unsere
C-H-Werte erheblich herunterdriicken miissen. Unsere C-H-Werte
sind eben immer erheblich hoher als die von Ruzicka und Mit-

3 Monatsh. Chem. 58, 1931, 8. 59, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (IIb)
140, 1931, S. 59.

¢ Monatsh. Chem. 45, 1924, 8. 51, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (Il b)
133, 1924, 3. 51.
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arbeitern gewesen. Wir erhielten unsere Dihydroelemolsiure auch
beim Umkristallisieren aus Methylalkohol in groben Kristallen,
deren Schmelzpunkt stets bei 238° unveridndert blieb. Beim Azetyl-
derivat der Dihydroelemolsidure konnten wir ein Kristallisieren in
groben Kristallen nie beobachten.

Beschreibung der Versuche.

Isolierung der Dihydroelemolsidure.

Die Elemolsidure wird auf bekannte Weise 7 in Eisessiglosung
bei erhohter Temperatur hydriert und die Dihydroelemolsiure in
reinem Zustande gewonnen. Der Riickstand, aus dem sich keine
Dihydroelemolsiiure mebr ausscheidet und welcher aus einem Ge-
misch von Dihydroelemolsdure und ihrem Azetylderivat besteht,
wird mit 4%iger methylalkoholischer Kalilauge acht Stunden am
kochenden Wasserbade verseift, die erkaltete Losung in eine
grofe Menge 4%iger Schwefelsdure gegossen. Vom entstandenen,
grobflockigen Niederschlag wird abfiltriert und dieser bei Zimmer-
temperatur getrocknet. Der etwas gelb gefdrbte Riickstand wird
aus Azeton bis zum konstanten Sehmelzpunkt von 238° C (unkorr.)
umkristallisiert. Es gelingt auf diese Weise, die Ausbeute an reiner
Dihydroelemolsiure auf etwa 60% zu erhohen.

Isolierung des Azetylderivates der Dihydro-
elemolsédure. -

Wenn man die Verseifung mit alkoholischer Kalilauge nicht
vornimmt, so gelingt es, aus der in Eisessiglosung hydrierten
Elemolsdure neben der Dihydroelemolsiure in folgender Weise
noch ihr Agzetylderivat zu fassen. Nachdem sich die Hauptmenge
der Dihydroelemolsdure abgeschieden hat, bleibt ein Produkt zu-
viick, welches groBtenteils in farblosen, langen und diinnen Nadeln
kristallisiert. Durch langsames Abdunsten des Losungsmittels bei
gewohnlicher Temperatur bekommt man neben der Hauptmenge
dieser feinen Kristalle auch grobe Siulen der Dihydroelemolsiure,
welche mechanisch aus dem Gemisch herausgesucht werden. Durch
langwierige und oftmalige fraktionierte Kristallisation aus Azeton
gelang es, aus diesem in feinen Nadeln kristallisierenden Produkt
eine Substanz von konstantem Schmelzpunkt von 248° C (unkorr.)

7 Monatsh. Chem. 58, 1931, S. 59, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (II b)
140, 1931, S. 59.
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zu fassen. Das Produkt ist in der Kilte in Azeton sehr schwer
loslich, etwas leichter 16slich in Methyl- und Athylalkohol und 18st
sich leicht in Chloroform. In der Wirme ist die Substanz in allen
diesen Losungsmitteln leichter 16slich. Beim Trocknen im Vakuum
bei 120°C durch lingere Zeit erleidet das Produkt keine Ge-
wichtsabnahme. Fiir die Analysen wurde das Produkt im Vakuum
iiber Schwefelsdure getroeknet.

4-243 mg Substanz gaben 11-98 mg CO, und 4-03 mg H,0.
3-759 myg " ,  10-60 mg CO, ,, 3-52 mg H,O.
4-272 myg ” verbrauchten bei der Azetylbestimmung nach PrEGL-
Sourys 0°85 cm3 7100 NaOH.
5°174 mg Substanz verbrauchten 1-06 cm? »/100 NaOH.
CoH,50,.COCH, (500-4). Ber. C 76-73, H 10-48, CH,CO 8:609.
Gef. C77°00, 76:91; H 10-63, 10-48;
CH,CO 8-56, 8-739.

Bestimmung der spezifischen Drehung im Mikro-Polari-
sationsapparat nach E. F1scHER.

a) Chloroform als Losungsmittel:

d = 1-46195 p =1-664 ! = 100 mm
apy=—0-780 [«]p = —30-000

b) Alkohol als Losungsmittel:
@ = 0-79998 p=1-605 { = 100 mm
ap = — 0°50° [«]p = — 88940

Kaliumsalz der Dihydroelemolsiure.

05 g Dihydroelemolsiure wird mit etwa 50 em® /10 KOH
am Wasserbade erhitzt. Es bildet sich eine kleisterartige Masse,
die sich erst in viel warmem Wasser 16st. Bei starkem Einengen
der Losung und nach dem Erkalten scheidet sich das Kalium-
salz in ziemlich groben Kristallen ab. Die Substanz wird abge-
nutscht, mit immer verdiinnterer Kalilauge gewaschen und an
der Luft getrocknet. Wegen leichter Hydrolyse ist das Waschen
mit Wasser nicht vorteilhaft. Auch aus organischen Losungs-
mitteln kann man sie nicht kristallinisch bekommen, obwohl sie
in ihnen sehr leicht 19slich ist. In lufttrockenem Zustand enthilt
das Salz 3 Molekiile Kristallwasser. Fiir die Analysen wurde das
an der Luft getrocknete Produkt genommen.
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6-463 mg Substanz verloren beim Trocknen im Vakuum bei 125 C 0-623 myg.

6-415 myg » . unter denselben Bedingungen 0:610 mg.
8480 mg lufttrockene Substanz gaben 1-385 mg K,S0,.
8-275 myg " ' » 1+330 mg K,S0,.

CyoH,,0,K .3 H,0 (550-54). Ber. H,0 9-81, K 7-10%.
Gef. H,0 9-64, 9:51; K 7-06, 7-23¢.

Azetylierung der Dihydroelemolsdure.

2 g Dihydroelemolsidure werden in 10 cm® eines Gemisches
gleicher Teile Essigsiureanhydrid und Pyridin gelost und im
Dunkeln 24 Stunden stehen gelassen. Nach dieser Zeit wird diese
Mischung ins Eiswasser gegossen. Es scheidet sich ein seiden-
glanzender, klebriger Niederschlag ab, der abgenutscht und
griindlich mit eiskaltem Wasser gewaschen wird. Die Substanz
wird im Vakuum iiber Schwefelsiure getrocknet und das Pro-
dukt aus Azeton bis zum konstanten Schmelzpunkt von 248-5° (un-
korr.) umkristallisiert. Die Substanz 16st sich in der Kélte schwer
in Eisessig und Azeton. In Methyl- und Athylalkohol ist sie in
der Kilte etwas leichter 16slich und 16st sich sehr leieht in Chloro-
form. In der Wiarme 19st sie sich in allen diesen Losungsmitteln
leichter. Beim Trocknen im Vakuum bei 120° C durch drei Stun-
den erleidet die Substanz keinen Gewichtsverlust. Fiir die Ana-
lysen wurde das Produkt im Vakuum iiber Schwefelsiure ge-
trocknet.

3-890 mg Substanz gaben 10:95 mg CO, und 3-72 mg H,0
3-575 myg " ,»  10-03 mg CO, ., 3-45 mg H,0
4-555 myg " verbrauchten bei der Azetylbestimmung nach PrecL-

SoLtys 0-90 cm® #/100 NaOH
5-480 mg Substanz verbrauchten 1:10 cm?® #/100 NaOH.

CyoH,40,.COCH, (500-4). Ber. C 7673, H 10-48, CH,CO 8-604.
Gef. C 7677, 76-52; H 10+70, 10-79.
CH,CO 8-50, 8-647.

Bestimmung der spezifischen Drehung.

a) Azeton als Losungsmittel:
d = 0-79404 »=1-078 i = 100 mm
ap = — 0-240 [a]p =—28-010
b) Alkohol als Losungsmittel:
d = 0-800 p=1-315 { = 100 mm
2y = —0°360 [a]p = —84-220
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Verseifung des Azetylderivates der Dihydro-
elemolsdure.

1 g des Dihydroelemolazetates wird in 30 cm® 5%iger methyl-
alkoholischer Kalilauge gelost und 2 Stunden am Wasserbade
gekocht. Die gelbbraun gefirbte Losung wird erkalten gelassen,
in 3%ige Schwefelsiure gegossen, von den abgeschiedenen
weiBlen, groben Flocken abfiltriert und bis zum Verschwinden der
Schwefelsiurereaktion mit Wasser gewaschen. Das an der Luft
getrocknete Produkt wird aus Azeton bis zum konstanten Schmelz-.
punkt von 238° C umkristallisiert. Das Produkt ist identisch mit
der Dihydroelemolsiure und zeigt die gleichen Loslichkeitsver-
hiltnisse, gleiche Farbenreaktionen und ziemlich gleiche spezi-
fische Drehung ®. Fiir die Analysen wurde das Produkt im Va-
kuum tiber Schwefelsidure getrocknet.

4-282 mg Substanz gaben 12-35 mg CO, und 4-32 mg H,0
3-462 myg 2 ” 998 mg CO, ,, 3-41 mg H,O.

Titration: 6:760 mg Substanz werden in 10 ¢m?® Alkohol, der vorher

mit /100 NaOH unter Verwendung von Phenolphthalein neutralisiert worden

war, geldst und verbrauchten 1-:45 cm® »/100 NaOH; 5-321 mg Substanz
verbrauchten unter denselben Bedingungen 1-17 cm? »/100 NaOH.

CyoH;, 0, (458-4). Ber. C 78-53,H 11:0; COOH 9-829;.
Gef. C 7866, 78-62; H 11-29, 11-02;
COOH 9-65, 9-90¢9.
Bestimmung der spezifischen Drehung.
a) Chloroform als Lésungsmittel:
d = 1462 p =233 { =100 mm
o = —0°60° [a]p=—17-620

b) Alkohol als Lésungsmittel:

d = 0-79995 p=1-427 { =100 mm
g = — 0220 [«]p=—19-270.

Hydrierung der Azetylelemolsiure.

1:8 g Azetylelemolsiure wird in der Wirme in 80 ¢m® Eis-
essig gelost und zu dieser Losung 0-3 g Palladiumkohle gegeben.
Die Hydrierung wird bei etwa 80° vorgenommen und dauerte

¢ Die Drehung ist insofern von der frilher ermittelten abweichend,

da in diesem Falle eine hohere Konzentration genommen wurde und somit
auch die Ablesungsfehler kleiner geworden sind.
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14 Stunden. Es wurden insgesamt 82 cm® Wasserstoff verbraucht.
(Fiir eine Doppelbindung berechnet 74 cm?®.) Nach beendeter Hy-
drierung wird die heiffie Losung durch Filtrieren von der Palla-
diumkohle befreit. Aus dem erkalteten farblosen Filtrat scheiden
sich lange, diinne und farbloge Kristallnadeln aus, die nach mehr-
maligem Umkristallisieren aus Azeton den konstanten Schmelz-
punkt von 248-5° C (unkorr.) aufweisen. Das Produkt ist in der
Kilte in Eisessig und Azeton schwer loslich, etwas leichter in
Methyl- und Athylalkohol und leicht 16slich in Chloroform. In
der Wiarme 16st sich die Substanz in allen diesen Lisungsmitteln
viel leichter. Beim Trocknen im Vakuum bei 130° erleidet die
Substanz keine Gewichtsabnahme. Fiir die Analysen wurde das
Produkt im Vakuum iiber Schwefelsiure getrocknet.

4+190 mg Substanz gaben 11-78 mg CO, und 4-00 mg H,0.
3-961 mg " , 11:13 mg CO, ., 373 mg H,O.
4-505 mg ” verbrauchten bei der Azetylbestimmung nach PrecL-
Sovtys 0-96 cm? 7/100 NaOH.
6-540 mg Substanz verbrauchten 1:26 cm® #/100 NaOH.
C,oH,,0,.COCH, (500-4). Ber. C 76-73, H 10-48, CH,CO 8-609%.
Gef. C76°78, 76-64; H 10-69, 10-54;
CH,CO 9-17, 8-22¢,.

Bestimmung der spezifischen Drehung.
a) Azeton als Losungsmittel:
d = 07942 p=1-118 1 = 100 mm
ag = —0-250 [«]p=—28-16°

b) Alkohol als Losungsmittel:

d = 0-800 p=1-653 ! = 100 mm
ap=—047 [«]5 = — 35-540

Verseifung der hydrierten Azetylelemolsdure.

1 g der hydrierten Azetylelemolsiure wird in etwa 30 cm®
5%iger methylalkoholischer Kalilauge gelost und am kochenden
Wasserbade 2 Stunden erhitzt. Die briunlich gefirbte Losung
148t man erkalten und gieBt in eine groBe Menge 3%iger Schwe-
felsiure. Es scheiden sich weiBle, grobe Flocken ab, die auf dem
Filter gesammelt und bis zur negativen Schwefelsdurereaktion
mit Wasser gewaschen werden. Das an der Luft getrocknete
Produkt wird aus Azeton umkristallisiert. Die Substanz schmilzé
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konstant bei 238° C (unkorr.). Auch dieses Produkt ist identisch
mit der Dihydroelemolsiure und zeigt die gleichen Farbenreak-
tionen, gleiche Loslichkeitsverhiiltnisse, sowie die gleiche spezi-
fische Drehung. Fir die Analysen wird die Substanz im Vakuum
iiber Schwefelsdure getrocknet.
3-928 mg Substanz gaben 11-31 mg CO, und 3-93 mg H,0
4-370 mg » . 1256 mg CO, ., 4-°33 mg H,O.

Titration: 4-522 mg Substanz werden in etwa 10 ¢m® Alkohol, der
vorher mit 7/100; NaOH unter Verwendung von Phenolphthalein neutrali-

siert worden war, gelost und verbrauchten 1:00cm?® 7/100 NaOH; 5-200 myg
Substanz verbrauchten unter denselben Bedingungen 1-16 ¢m3 #/100 NaOH.
CyoH;00, (458+4). Ber. C 7853, H 11-00, COOH 9-829%.
Gef. C 78-53, 78-39; H 11-20, 11-09:
COOH 995, 10-04 9.

Bestimmung der spezifischen Drehung.
a) Chloroform als Losungsmittel:
d = 1-4600 p =230 { = 100 mm
oy =— 0600 [«]p=—17"870

b) Alkohol als Lésungsmittel:
d = 0-800 p=1-703 { =100 mm
ap=—0°250 [«]p=—18350



