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{Jber das Verhalten von gesattigten Lactonen 
bei der katalytischen Hydrierung 

(Vorl~iufige Mitteilung) 

Von  

F. VVESSELV, A. M~Ns:r~a und SmuH WANG 

Aus dem II. Chemisehen IJniversit~tslaboratorium Wien 

(Eingegangon am 12. 7. 19,~7. E i n g e s a n d t  z u r  S i t z u n g  am 14. 10. 19B7) 

Im Zusammenhang mit anderen Arbeiten haben wir uns 
mit dem u yon gesgttigten Lactonen bei der kataly- 
tischcn t tydrierung beschgftigt. Wir berichten bier fiber unsere 
bisherigen Versuche an $-Lactonen. 

Uns interessierte die Frage, ob oder unter welchen Um- 
stgnden der ~-Lactonring bel der t tydrierung aufgespalten wird. 
Die bisherigen Versuche haben gezeigt, dal3 entweder, wie z. B. 
beim Lacton der ~-Oxyisopropyl-malonsgure I gar keine Ein- 
wirkung zu beobachten ist, oder dal~, wie wit es am Fall der 
~-Phenyl- ~-proplolacton- ~-carbons[iure I I  gefunden haben, eine 
unseres Wissens noch nich~ beobachieie Spaltung eintrltt. Bei 
der unter milden Bedingungen (Palladiummohr, ~ethylalkohol, Zim- 
mertemperatur, keln ]Tberdruck) durchgeffihrten katalytischen 
Hydrierung yon II  werden n~imlich sehr rasch 2 Mol Wasserstoff 
aufgenommen und es bilden sich ans dem Lacton quantitativ je 

1 ~ol  Toluol und Malons~iure. II  2--~ H2 Cotts. Ctt3 + CH~. (COOtt)> 

Wit  sind damit beschgftigt, noch andere Lactone in dieser 
Richtung zu untersuchen, um die konstitutionellen Momente, die 
zu dieser Spaltung n6tig sind, genauer kennen zu lernen, da slch 
nhr so genauere Angaben fiber den vermutlichen Reaktions- 
mechanismus werden machen lassen. 
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E x p e r i m e n t e l l e r  Teil .  

Das Laeton I wurde nach OFT 1, II  nach A. MICHAEL und 
N. WEIXER 2 dargestellt. 

H y d r i e r u n g s v e r s u c h e .  

a) Das Laeton I nahm in Methylalkohol mit Palladium- 
mohr als Katalysator auch in tagelangen Yersuehen keinen 
Wasserstoff auf. Das A~sgangsmaterial wurde unver~indert 
wiedergewonnen. 

b) 1. Titration des rohen Hydrierungsproduktes yon 
Lacton/~. 

0"1995g Laeton I I  wurden in 2 0 c m  8 absolutem gegen Phe- 
nolphthalein neutralem Methylalkohol gel~isr und in der frfiher 
beschrlebenen Apparatur3, die das &bfiltrleren des Katalysators 
unter Luftabsehlu• erlaubt, hydriert. Naeh Beendigung der Was- 
serstoffaufnahme 4 wurden l O c m  3 der yore Kata]ysator abge- 
trennten Li~sung titrler~. 

l O c m  3 LSsung enihMtend 0"09975g des Lactons verbrauchCen in der KMte 
10"6 c m  3 1/10n NaOH Aquiv.-Gew. GeL 94"i. 
0"1749g des nichthydrierten Lactons verbrauchten 9"09 cm* 1/10n NaOH. 

C~oH804. Ber. ~quiv.-Gew. (1 saure Grappe) 192"5. 
Gef. ,, (1 ,, , ) 192. 

Nach der ttydrierung ist also eine zweite saure, in der 
K~lte mit Alkali r Gruppe nachwelsbar. Die Methyl- 
alkoholliisung roeh nach der /-Iydrierung deu~lich naeh Toluo], 
zu dessen Isollerung der fo]gende Versueh angestellt wurde. 

2. Isolierung des Toluols. 
0"5g Lacton II  wurden in Eisessig mit Palladiummohr bei 

Zimmertemperatur hydriert. Es wurden sehr rasch genau 2 Mol 
Wasserstoff aufgenommen. Nach dem Abfiltrieren des Kataly- 
sators wurde das Fi]trat unter Kiihlung mit wenig Wasser und 
s Na~CO~ bis zur sehwaeh alkalisehen Reaktion versetzt 
und das entstandene Toluol mit Wasserdampf iibergetrieben. 
Naeh dem Abheben in einer Kapillarpipette und Trocknen fiber 
Natrium wurde das Toluol durch semen Sdp. 1[0"5 ~ identifiziert. 

1 Liebigs Ann. Chem. 401 (1913) 151. 
J. hmer. chem. Soc. 58 (1936) 680. 

3 Mh. Chem. 68 (1936) 319 bzw. S.-B. Akad. Wiss. Wien (IIb) 145 (1936) 539. 
4 Unter Beriicksichtigung des, Eigenverbrauches der Katalysation wurden 

2 Mol H~ aufgenommen. 



Uber da.s Verhalt.en yon gos~,tt~gt~n Lactonen u~sw. 29 

3. I~olierung tier lgalonsfiure. 

2g Lacton lI  wurden in lgethanol mit Palladiummohr w~e 
oben hydriert. Nach der Filtration des Katalysa~ors wurde im 
Vakuum zur Troekene verdampft nnd der l%iiekstand mit 10cm3 
absolutem ~Iethanol und HCI-Gas verestert. Nachher wurde die 
methylalkoholisehe Salzs~ure in viel kaltes Wasser gegossen, mit 
:~ther extrahiert und dieser mit Na3COa-L~sung gewaschen. Der 
Rfickstand der :~therl~sung wurde mit 2 lgol Anilin auf 2100 
erhitzt. Naeh dem Uml~sen aus Alkohol sehmolz das erhaltene 
Anilid bei 2240 and ergab mit dem Dianilid der ]galonsKure 
keine Depression. 


