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Uber einen chlorhaltigen Flechtenstoff I 
Von 

GEORG KOLLER u n d  KARL POPL 

Aus dem II. Chemisehen Laboratorium der Universit~it in Wien 

(Vorgelegt in der 8itzung am 1. Februar 1934) 

Da wir fiir .oine synthe+i~sche Arbei.t e.i,ne e,twas re ich l ichere  
Me,nge A~r.an~ol ben6~igte~n, s:a,.m~me,lte,n wir eine .grUl~ere Me.rrge 
yon  Ps,et~devevrria furf,ur,ace,a (L), welehe na~h Zovr ~ reich- 
1,ic~h Atvara~orin fi~hre.n s,otl. Die zuerst vo,n ,un, s verwende.te l~leehte 
s tammte ,xu~s dem Waa,dvierte,1, war an Kieferns,t~mmen ge,sammelt 
un,d besta,n,d nach einer Unt,e,rs.uchung, welc,h,e ~i.ebe,n~swiirdiger- 
we~se von H.err.n Ho,fra..t ZAHLBRUCKNER vo~g.e,no~n, men worden war, 
arts tier Pse~c~eve,rn, ia ~urfaracea (L) var. ceratea un,d Pseude- 
verma furf.uraee,a var. ~is~diopho,ra, zwei Snbsp,ez~es, we.lche von 

manchen Fle~h.t~enfoTschern iib.erhaupt nur al,s ve.rsahi.e&ene .V.oge- 
tation, sfo,rme,n de,r Ps~udeve,rr~ia furfur.ac.~a (L) b.etvaahtet v~erden. 
Die letztere Var~a.n,t,e war ~bri,~e,ns nut  ganz spor~di.sch .in unse,rem 
M:~ter~al n~achz~lweisen. 

Die Ext~,aktJio,n u,nse'rer F.l, echt.e ftihr~e zu e.ine,m Atranor~in, 
d,e.ssen C-, H-We,r~e nich.t .s~harf auf Atranof in  st~m.m~en, sorrd.ern 
immer eine,n etwas zu tie,fen K(rhle~rstoffw.ort aufw, iesen. D'er 
Sckmelzptmkt war und bl,ieb ,aueh naeh wie@.rholtem Unfl6.sen un- 
scharf ,u~d 1,ag i'mme,r um .e~inJig.e Grade zu hoch ge~eniiber den A,n- 
g~ben a~dere,r Unte.rs~cher. Die Az.etolyse uirse,re,s Atranorirrs e,r- 
gab n~n ne,b,en fl-Orzirrlcarbons~ure~n.e,thylester ,ei~ Atra,n.o,1, wel- 
c.he,s zu fief schmo.lz (110 ~ uncl de.ssen C-Werte ebe.nfalls zu 
bi.e.f lagen. Durch fl~akti,onierte A;usschiitthm, g ,der ~i~heri.schen 
LOs~ng re, it Natr, i~nka~bonatlOsu,ng kon.nten wir nun in den 
erst, e,n Attsschfitfl~ung~e,n e,inen Stoff anre.iche,ru, .der sattrer ~ls 
Agranol, ~trs Wass,e,r .mebhr~aeh umgelSst, be,i 143 o konstant  scbmolz. 
Der i,m Hoeh~aku.u.m ~latt s.ubfi.mierbare Stoff z.ei:gte nun Eigen- 
sc,h,afte,n, die .stark ,an ,c~ie ]~ig~e.nttiml,ic.hkeh~e~ des Atra,nots e.r- 
in,ne,rt, on. Mi't Fe,r'rich.lo'fid ~in wgss.eriger L6s~ng gab .er e,ine 

1 Die Flechtenstoffe, 1907, S. 226. 
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sehmutzige Grtinf~rb,ung, n~it An il~in o der m-Broma~ilin z usammen- 
gebrach% reagiert  er s of(~rt nnter  Bildun,g roter A~]~i.de, bez,i,ehangs- 
v~e,i,s,e ein, es m-Bro,m~ani,l,ids, de,ssen ttalogengeh,a3t, auf Brom be- 
zog~en, ,allevSi,n~gs auf den E,int.rit~t von zum,in@st v.ier Mol,ekiil,en 
des A~i.]~in.s hinzu, deuten sc~hien. Die weitere Untersuchung des 
Stoffe,s fiihrte nu, n ~u ,de rart igen Wi,4ersprtichen de,r e,inze,ln~n Be- 
fun.de, d~aB wir i~nmer mehr der Annah,me .z~neig~en, d~ie Verbi.n- 
du.n,g masse irgen,de.in anorg,anis~hes Ra,dikal enthalten. Der Stoff 
z e~g~te ,n,un tat,s~t~hfich e.inen be,deutenden Geh,alt an Chlor und 
seine An,alys~e e,r~a.b di, e Br,uttoformel CsH~O~CI. W.ir habe,n nun 
m6t 4ie,s~r cklo,rhaJ~i~e,n Ve~rb.in,chmg folger~de Umwa,ndlungen vor- 
genommen, w~lohe e,ir~e fast vo]lstlin, dig,e Kl~i.rung @ r  Konstii;ution 
ergaben. B~i ,de,r kat~aly~isoh.en Re,dukfion des Stoffes CsHTQC1 
traten zwoi V.e,rbi.n, dungen auf: ,ein Phenol C~Hxo02, welches b~i 
1630 sohmolz nnd sich n~ach A~alyse und Mischsohmelzpunkt mit 
fl-Orzin (I) ide,n,t, i l i~eren field; 4ann oine scharf schmeck, e,nde Ver- 
bi.ndung veto Sch~np. 900 un, d d, er Zusa,mmens,e,tzung C~H~O._,C1. 
AuSe,rdem year ~m R~dukfi,ons.ge,misch S,a.lzsSure nachz,uwe}sen. 
D~es.er Stoff i.st demnach au,s der Verbindung CsH~QC1 durch re- 
,d.ukt)ive E.ntfer,n~r~g e~,n, es Sa,uerstoffatoms ,unter Aufnahme yon 
vior Wass, erstoi~atomen entstan,den, ein Vorgang, 4er .a.uf die Re= 
dukt~ion e~n(~r Kaxbonylgruppe znm Alkohol un, d we,iter zum 
Koh,lenw, asserstoff sch~iel~en lli$t. Mit Di'azometh,an }ieB sich e.in 
H~albi~the.r C~H~O~C1, m~it Di~n,e,thyl,sul,fat ein flii.s,s,i,ger D,imet, hyl- 
ii, the~" C~oH~aO.~C1 gewi,nn.en. 

Wi,rd (~i~ser D~i~n, et~hyli~t,her mit feacht,em SilberoxFd be- 
ha.~delt, so tr.itt lce.ine En,tc~lorur~g ein, e,in Zeichen d~ftir, tin.it das 
CMor nicht ,in al~phafischer, sor~dern wahrscheinl~oh i:n aroma- 
ti,scher Bindung anz,unehmen ist. 

Den Red~uktionsst~off C~HoO~C1 1,iefert ferner~in, m, it Jod-  
wa,ssersr e,rtfi,tzt, gla.tt fi-0rz~n. 

Der anf Grund der leichten l~eak, tionsl~ii.t~i,gkeit mit Anil,in 
beroits sehr wahrsoh~i~nl.ich gem,achte Aldehydre,st in nnserem 
Spaltstoff C~HTOaCI tm,d s,ein, e S~e,llung konnte,n folg~nd b.e~viesen 
~,erden. Dnrch Methyl~iere,n mit DS~met.hyl,s,u,lf~t wurde ein Di- 
methylli~the,r CxoH~O.~C1 g.ewon,n, en, welcher be~i de:r Oxyd~tion mit 
Ka.~ump,e.rmaagaim, t unter An,fn, ahme edn,os Ate,ms Sane~stoff ~n 
e,ine Si~ure C~oH~xO,C1 iiberging~ 4ere,n Chlorat, om katalyt~sch ~egen 
~,~ass, erstoff erset.zt vce.rden ko,nn,t,e. Die e ntc~hlorte S Enre schmolz 
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b,ei 1880 ~u, nter Zeme~z~ung und ,be,im Mischen mit Di,me,~hFl~t~her- 
p-orse~l.insi~ure ~II) ergab :sigh kei~e Ve.r~tnderung ,dos Zerso~zuags- 
punktes.  Zur Sicherheit  w, urde .4ie Siiure mit D~i~zome,tl~an i~n den 
Ester  tibergefiihrt, ~dJ~r s~ch nach ~s~mm,eaase~zung u~d ~isoh- 
schmelzp~mkt mit diem DimeVhylli,~her-p-orsel.l.insi~ure-me~hylester 
(III) id,e,n.thfiz4e~en l~el~. 

Da 'die t~arboxyl,gruppe .d,ie La~e ,de.s ,ursprtirtg~lichen A14ehyd- 
restes ar~ibt ,  l ~nn  ,4em Stoffe CstI~0~C1 1mr .d~e K on.s~i~u~ion ~in~s 
Cl~,oratrazao~s ,dev Kons t . i~ ion  IV ode,r V ~ukammen, wobe~ wir 
Ste,l~l~ng V bevor~wge,n. I)a ,d'~s AuftrC0en oin.es c'hlo,rh,altige~a 
Flechtenstoffes ~ s  recht m,erkwtir4ig cr.schien, war es not~e~r~ffi.g, 
~lle j,e~te MS.g4iehkei~en ~u~szus~bA,iel~.e,n, w~lche ,ear.ea~mell e',ine 
Chlo~ie,rtmg b~im L a ~ r n  ,im Labor~t(~ri,um oder bei Ve~:wendur~g 
chlovh;flr Lii.sun,~- un.d E~tr~kVioas,Ini~t~el bedirr~en ko~n~en. 
ths w.urde zu di,osem Zwecke neuer~bich am Schn.e,eberg, aiso ~uf 
K~lkbo,4en, Ps .eudevernia  furturacea (~L) ~ar. ceratea an Fichten- 
.stEmmen ge:sammelt u.rrd s.ofort .mit :4the,r, den wir auf C,hlor 
prtt~be.n, extrahiert  un, d der Ex t rak t  sofort  ~Surch Uml(i.sen au's 
c!hlorfreiem _&zebon ~uf Atranorin verarbeitot.  ])i.eses Atra~orin 
~e.igte aach z vceim~aligem Uml6sen e ine~n Chlorffeh.alt von 4%, wa~ 
~ttf ei'aen C~e'h'alt .an Chl.or.atr~norin yon ~irka 50% sch~iel~en l~$t. 
Der ChlorgehMt .des ursprtirrglichen Materd.a;ls .$st de,mrraeh ~ri~ht 
:~az.uzweife,ln. Femerh4n schli.elSe.n .~s die Fua4or~e wokl voUen,&s 
a~.s, .Sal~ .5~s Chlor 5e,n Flechten irgendw.ie ~us .Ser At~no.s,ph~re 
z~gefiihrt word.en s,ei. Es ,ersehoint uas viel wahrscheinlieher, dais 
,4~s C,hlor '~us dem Sub,strate .stammt ,u~rd von der Flechte, da ja  
Ch, l or e~n sehweres P~lzgift ist, .im Atrano,l'ge,b~itkle fest@elegt wird. 

Da bei der Azetolyse ~tns,eres A t~n~r i a s  bi.she,r ~ul~or 
Atra.nol, Chloratranal aur f l -Orzinkarbo~uremethyles tea ' ,  5~s tib- 
liche Spal~stiick ,&es Atra~ori~s, a ~ e f ~ t a & e n  ~erd~on kon:nte and  
auch c~ie An~ysenz~a~h.l~en yon 5e.n A~ranori~nwevVen nur werrig ab- 
wei~h,en, h~lten w~r d~e S.~ammsubstanz .urrseres Alc~eh3~&s fttr ein 
Chloratr~nm~i,n (VI). Es siad Untersuchunffen ,ira G~ng~e, diese 
Stt~t~n'z .selbst in roiaer Forth zu iso~ieren. 

Die vo,n tm, s ~sol~erten Zv~i,szhenverbirr4uag.en beim Abb~u 
und der l~echlktion u,~rseees Al~ehyc~s, Schmp. 143 ~ .trod die a~ 
ihnen vo.~enomm, e~ren Umx~rrdl~mg~n e,rg, eben sigh demrra~h a~us 
falge~dem Sc~he~,a: 
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Experimenteller Teil. 

1 k g  4er Flechbe vcu~de fein ge,m~hlen und m ehrore Tage mit 
~.th,e,r extv~Nevt. Der s hin.te,rl,iel~ beim E~inengen e ine s tark 
mit  Sahn~ieren be*h, aftete Kristallm~sse, die aaf  eine N~tsche gc- 
bracht  ~md so Image mit J~ther aachgewxschen wurd~e, hi~s d, er ab- 
lauf, ende ~ the r  f~ast farhlo,s war. 2ru,sbeu~e an Rohatranor in  25 g. 
Wird die.ses Proctukt, welches oin,en unsoh~rfen Schmelzpunkt  
zeigt, mit Azeto,n in r ftinf Frakt ionen  zerl, egt, so er~eben 
sich ftir ~ie ve,rschi.edenen Fr~kgorron a,rrs~eigerr4e Sohmelzpunkte,  
welche 2040 erre,ichen. 

Die Chlorgeh~l, te unfd die Armlys.enz, a~len den~en auf oine Bei- 
m is~h~mg yon C,hlovatv~norin hin: 

4.388 mg Substanz gaben 9"409 mg CO 2 und 1"906 mg H~O 
0"3211 g ,, ,, (naoh CArUUs) 0"0339 g AgC1. 

Ber. fiir C,9H~sO 8 (Atranorin): C 60"96, H 4"83~. 
Gef. : C 58-48, H 4"85, C1 2" 61 ~. 

A z e t o l y s . e  d e s  A t r ~ t n o r d n s .  

Ftir die S p ~ n g  wurde in ~er Regel clas R~l~atr~norin nur 
ei~ncaal a~s Azet(m mn~edSst. 

15 g Ntr~novin vo.m S~hmp. 1970 wur4en mit der zehnfachen 
M~n~e E,i,s~ss'ig 10 StnMe,n ,~uf 140--150 o ,ira 0 1 b ~ e  erhitzt, 4~nn 
tier Eisessig im V~ku,um ,~bc~estil:~i'ert, der giiel~stand in ~ th e r  a,uf- 
geno,mmen .u~d rmn :d_v. eim,al mit ,ungefN~r 250 c m  ~ eine.r 5%iffen 

L6,s~ng ,con Natri,umkarbon.at ,~us,ge,sehfittelct. Di.ese A~u.sgtige w, ur- 
den anffesNi,ert, aarsge~,thect und .N~se Ntherl6surrg abermals mit 
sehvcaeher Sodaa6s'ung ,~u'.s~esehii~telt. Diese So,~li~stmg wurde 
abe.rmcals ang'es~u, ert  u~rd .a,asge~he,rt. De.r X~h,er Nnter l ieg  eine 

g~elb~ieh,e Kr~st,allm.~sse, veelehe arts Wasser  umselSst  wurde. 
Se.hmp. 137 ~ Dttreh weite,res Uml0se,n aas W~s'ser stieg tier 
Se'hm.e.lzpunkt au.f 143 ~ Atrs.betr~e 1 g. Der Stoff wurde ~ur Analyse 
im H oeh-zak, t ~ m  su.blimi,ert. Er  geht bei 0-3 m m  zw'ischen 1350 bis 
1400 tin Form yon .ffe~bli.eh~an, s tark  liehtbreehe,n~den Kristal len tiber, 
welche sieh bereits ~ul~.erIie,h dureh  i,hre derbe Form vo.n den ~ar- 
~en N~cteln 4e,s Atraa(~s r d, en. 
4.828 mg Substanz gaben 8-131 mg CO, und 1"512 mg H,O. 
0"1070 g , ,, 0-0819 g AgC1. 
0"1032 g , , 0"0787 g AgC1. 
1"353 mg , ,, in 14"622 rag Kampfer gelfst 210 Depression. 
1"449 mg , ,, ,, 13"881 rag , 240 

Ber. ftir CsH:O~CI: C 51"47, H 3"78, C1 19"01%, Mol.-Gew. 186"51. 
Gel.: C 51"23, H 3-90, C1 18"92, 18"86%, Mol.-Gew. 176, 174. 
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m - B r o m a n i l ~ i d .  

0"2 g des A~dehyd's 1430 vcurde mit 0"3 g m-Brom,an~lin ver- 

ri,e.be~n. Es e,r~t.s,~soht sofort  e~in, e e osh~rote Krista~llma,s,se, we~che mit 
wenig verdtinnt~em Alk.o;h(~l aaaf eine Nut,s~he g,ebvaclht und ~aeh- 
gowasehe.n wurd, e. A usbeute 0"37 g. Durch Uml5sen aus Azeton 
wur.4e tier Schme.lzp~nkt 2280 .ira e v, a,kuier~en RShrehen erreicht  
(Zersetz.ung). 

3"565 mg Substanz gaben 6'461 mg CO, und 1"118 rag H20 
0-1185 g ,, ,, 0"1148 g AgC1 + AgBr 
0"1007 g , ,, 0"0976 g AgC1 + AgBr 

Ber. fiir C~H~O~.NC1Br : C 49"19, H 3"54 ~, AgC1 d- AgBr 0"1149, 0"0976 g. 
Gef.: C 49"42, H 3"50~/o, AgC1 d-AgBr 0"1148, 0"0976g. 

K a t a l y t i s c h e  R e d u k t i o n  d e s  S t  o f f . e , s  1430 . 

0.5 g Su.bs'tanz wuvde.n mit  0.4 g 10%iger P d-Kohle i~n 40 c m  3 

A lko,hoJ m it Wa,ss, erstoff ge:sc,htittelt. Die W,as,sers~off,auf~ahme, d~i,e 
nac'h ungeflihr 48 St~ande,n .g'anz zum Still,s~ar~de kava, be tr.ug tiber 
zwe~i Mo~le W~wsser;stoff. Es wurde ~un filWiert, c~er Aikohol abge- 
c~nstet  und das zurfiekb,le~bende 01 ,he;il~ ,in we~i,g B,e~azal gel(ist 

und kri~t~a,ll~sie,ren ~el:a~ssen. Die ~usgesch,ie'denen g~lasgli~nzencie,n 
Kri+t~tllchen wu,r&e,n a bge,sa~gt ~nd mit  we nig B~nzol naeh- 
gewas~hen. A~usbeu.te 0.12 g. De r S toff ging Jm Hoc~hvak,tmm bei 
0-008 m m  be i 120--130 o ,i,n ,gla,sgl~ir~zenden, derben Kristalle,n tiber, 
welc'he nac~h ab,eTn~a~ig,e~q UmlUsen a.us B.e~zo~ be~i 1630 sehmolzen. 
Die S~bstan'z g.~b Ana, lysenwerte,  we,lche auf einen Stoff Cstt~o0~ 
hinwie~sen. Mit fl-Orz, in gemengt,  ergab s ich keine Depre~ssion 4es 
Schme~zp~nk~es. 

3.640 mg Substanz gaben 9"219 mg CO 2 und 2"431 mg tt20. 
Ber. far CsI-I~00~: C 69"51, H 7.22,%. 
(~ef. : C 69"07, tt 7"47%. 

D,i,e b e.n~z~)~i~sc.h,e M,ut,terl~auge nae~h dem ~-Orzdn w, uvde oin- 
g, e 4 a ~ p f t  und d e,r scharf sc'hmeck, ende Riicks,~an, d i m  Hoeh~aku~m 
be.i 0"009 mm ~n,d 90--950 @s,~Uiert.. D,as tib~rge~hend~e 01 e~'st~rrt 
in Nade,ln. D er St off wur+~e aus ,heiltem W asse,r umge~lUs,t, wora~s 
er ~si~h beson,ders be~i la~gsame,m Erka l ten  ,i~a glgnzenden Bl~ttehen 
vom Se~hmp. 88- -89  o abseheidet. Ausbeute 0.15 g. 

3.706 mg Substanz gaben 7"620 mg C0~ und 1"833 rag tt~O. 
Ber. ftir CsI-I~O~Cl: C 55"64, tt 5"25%. 
Gef. : C 56" 07, H 5"53 %. 
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R e d ~ k t i o n  d e s  S t o f f e s ,  Schmp. 880 , m i t  J o d w a s s e r -  
s , to  ff .  

0.1 g der V.~rbindang w ttrde mit 5 c m  ~ Jod~asser~toff e4ne 
Vi~r~lstun4e im Kohlendd.oxy(}strom geko~ht, die L0.sung mit 
Was.s~r vel~dtinnt, mit B~i,s~,lfit e~tfis und m~,t ~ther au.sg~schtit- 
te,lt. Es ~u~4en .so 0"08 g ~iner siii~s~hme~k,enden Subs~xnz ge- 
wonnen, welahe sigh ~m}t fl-Or~i,n ,i, dentifivier~n li, eft. 

M e r  .dos S p a l t s t o f f e s  S~hmp. 143 o . 

0.2 g dos ,Stoff~s wuMe~n ,nfit wen,ig W~sser ffb~goss,on, 5 g 
D iraethylsu,lf~t h~inm~ofiigt uad b~  40--50 ~ }~r~gsam in Port~onen 
Lauge 'hinm~geffi~t. N, ach neuerli6her Z ~ b e  yon 5 g ,4ea &lky- 
lieru~sm~i~efs marde ~e  Temp,em~ur ~uf 50--60 o geb~cht.  Ge- 
sam~auer  �89 ~Sm~4e. Nac'h l~t~r~e,m Steh.~n w,u~cIe mtt A~her extra- 
,h,iert, w~icher 0.18g .~iues g, elbli~hen 01.es ~uriick~el~, das 
langs,~,m k~i.st~l,l~si,erte. Durch UmlS:se~ au's ver&iinn.tem Met, hyl- 
alkohol ~n,d Des~i,llation 4m Ho~hvaku, am (0.01 mm, 100 '~) w.ur~e 
der Stoff rei,n ~ri~ten.  E r s~h~i~i,lzt b~i 78 ~ ,gibt re,it Ferr4chlorid 
k eine Fi~rb~ng mohr ~t, nd e~h~l t  zw.ei Methoxylre,sbe. 

4.019 mg Substanz gaben 8"364 mg CO~ und 2"004 mg H~0 
3"689 mg ,, verbrauchten 5"8 cm ~ ~/~o n ThiosulfatlOsung 
0"0560 g . gaben 0"03715 g AgCl. 
1"521 mg ,, ,, in 17"1~5 mg Kampfer gel(ist 170 Depression. 

Ber. ffir C~oH~OaCI: C 55"93, H 5"16~ OCHa 28"92, C1 16'53%, Mol.- 
Gew. 214"5. 

Gel.: C 56"04, C 5"46, OCH~ 29-58, C1 16-41%, Mol.-Gew. 212. 

O x y , d a t i o n  ,des  D i ~ m e t h y l ~ t t h e r s .  

0"148 g ob~ger Verbi,ndung wuMe in weaig ,heii~em Wastser 
st~spenc}iert, edne Spur Pott~sc,he hi~z~gefiigt uad aaf 'dem 'heil~en 
W~serbade ~ i t  einer Aufl(is,uag yon 0"70 g K;~li~mpermai~g~nat 
in 40 c m  8 W~ss,er tropfenw~ise versetzt. Nach4em ,dJi,e rote ~ r b e  
des Oxy4~ti,~nsmittel~s l~i~geve Z~t beste~en bl~ieb, wur4e re,it Na- 
triumbis~lfit 5er t~raunste~n .g,ol(ist and ~usge,~t~ert. Es ~ur4en so 
0.16 g ein~r S~,are ~ewonnen, welche nac;h Uml(i,sen aus verdttnn- 
tem Methyl~lkahol im e~ak~i:ert~n R0hrahen oineu Schmp. 158 o 
erre,ich~e. 

8"785 mg Substanz gaben 7"199 mg COs und 1"717 mg It20. 
Ber. ftir CloH1104C1: C 52'05, H 4"88%. 
Gef.: C 51"87, tt 5"07~. 
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K a t a l y t i s c h e  R e d u k t ~ o n  t i e r  g e c h l o r t e n  S a u r e ,  
Schmp. 158 ~ 

0.23 g tier ,S~twe wurd~e mit 0.15 g 10%~ge,r P,d-T, ierkohl, e und 
0-2 g Natr iu~az~ta t  ((Merck) im W~ass,erstof~s~rome gesohiit~zlt. Es 
w ~ o n  tiber N.~oht ~&a~n r  22 c m  ~ W~ss,erstoff, entspr~che~nd 
zwei ~a~s.orstoff~tomen~ auf~euommen wo~5~n. Es w ~ d e  fil~ri,~rt.. 
mit VVasser vers, etzt ~ d  ~usg.e~Vhert. ]~s }ieF~en s,ich so 0-11 g einer 
kr~isV~Hisi, er~en S~ure g evcinn~n, welc~e @i,e BEILSTEIN sc~E Re~ktion 
r~icht m,~hT ~ b  ,u'n,d a~ch 4em U~lSsen a~s veTdtinr~tem Alk(~hol 
im e~l~t~ierte~ Rii:hrc~n be4 188 o un~e~ Ze,~se~z~ng s(~hmolz. Die 
Verbind.ung erv~ie,s sieh a~eh Azn~Myse un,d M~:sc.hschm, elzp~nkt mit 
Dimethyli~er-p-ors~ll~n,s~ure idon~i~sch. 

3.I68 mg Subst~nz g~ben 8"442 mg CO~ und 9.'136 mg IcI~O. 
Ber. fiir C,oH~,O,: C 61"23~ tI 6"12~. 
Gef.: C 61"10~ H 6"34%. 

D~e w~,ser~g-~koho,iisch,e Fl,t~ssi,gkM% die n~ah tier Ke,4uk- 
tion ~bfi, el t ~ d  5~s gesxmte Chlor in F(~rm yon SMzs~ure enthMten 
mu~te, vcu~&e mit ~SMpete,rs~u~e ,~a~es~uert un, d mit SilberniVrat 
versotzt. 

Es wu~&e so 0"1484 g AgC,1 gewonnen, en.tsprechen,d 15.94% 
Ghlor, w~h.~end s,i~h 15.35% C1 er~eahn, en l assen. 

Me t h  y l i e  r,u n g , d e r  S ~ u  r e  C~0H~0~ m i  t D~,a z o m e t h an .  

Da e~n direk~er V,orgll,Moh von Ph,~nolk~rb~ns~uven immer 
Mile ~e~is~se Unsiche~heit in sigh birgt - -  sie z,~igen mei'st Zer- 
setz~n~sp~tmkte - - ,  h~be,n w~r 4ie Sii,ure %n ,ihren Ester  i~bergefiihrt. 

0"06 g tier .Sfi,ure wu~d~n mit  e,iuer D~i,~z,om, e~h~alS,sung (~us 
0"5 c m  3 Nitr~somethyl~rethun ber~itet) iiberffo~ssen. N,~h zw(il[ 
Stuntden w ~ 4 e  4er ~h ,e r  .~bdestiBi, ert u~d 4er kris~Ml.ini.sche 
Rticks~an, d ~,m Hoahva~tmm ,d~s:~iHkiert. B~i 100--105 o (0.01 ram)  

ging ein fJ~rb~l(~s,es 01 tiber, welohes s(dort kristMli, ni'sch erstarrte. 
Schmp. 83 ~ M i,t I)imeVhylli, ther-p-orsellinsis Schmp. 
83 ~ g em,enfft, e~rga:b sich k,~ine D,e,pres,s,i~on d~s Schmelzpunkbes. 

3.752 mg Substanz gaben 8"627 mg CO~ und 2"303 mg H,O. 
Ber. ftir C~H~O~: C 62"83, H 6"71%. 
Gef.: C 62"70, H 6"86r 


