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Beirii halbstiindigen Kochen der ~~thosy-2-~ildehyd~~Jpherioxyessig.-  
hiiure iiiit EssigslurennhJ-drid uiitl  entwisserteni Natriunincetnt erhielteu 
wir aiis 15 g der ange\v:intlteii S h r e  14 g reines 5-.~\tbosycaniaron. 
1':s biltlet ein fnrhloses, lihn1ic.h \vie (Ins 5-.\lethosycuninron riechendes 
i')i, welclies linter eirirni Driick y o n  700 miii bei 2380 sietiet unt l  i n i  
Iililtegeiiiisch zii \veiDen BlLittcheii voni Schmp. I Oo erstnrrt. Seine 
1 ,osung '' . i n  konzeritrierter Scliwefelsiiiire fiirbt sic11 a i i f  Zusntz einer 

Spur voti ICisenchloritl intrnsiv violetr. 
CiollloO2. Her. C 74.07, fl G.17. 

Gef. )) 73.71, )) ti..'li. 

B e r  ii , ~iriiversitiits1:ibornto~iiiiri. 

141. Andre a s  Luni a k: Uber Crotonsaureanhydrid. 
[-;\ins deri  Ct:eiiiixlieu Imtitut tlcr L'iiiversitiit Tl~~tliii.] 

(Eingcgangcn mi 5.  X i r z  1909.; 

L)ns hisher unbeknnnte Anhydrid der CrotonsSure 1iiP-t sich ihnlich 
tleiii .4cryIs~~ure~u~i!tlritl ') durch I~~iriwirlciing yon Crotonylchlorid si i f  

cias Natriirii1s:ilz tier Crotoiisiinre tlnrstellen. D n s  nls Ausgniigsmnterinl 
Iwiutzte C r o t o i i y : c h l o r i t l  w:ir iiacli tler Nethode Y O U  L o u i s  H e n r y ? )  
( 1  ( I  rch 1 5e ha 11 dl 11 11 g y o n  C ro t o I I  SYL 11 re mi t Ph osp h o rtr i c h 1 or id ge won ri e ii . 
I )ns Kohl)rodukt wurtle bei 1 Y niiii tl2atilliert; uiiter tlieseiii .I)rucli 
siedet es  bei 34-36O. 

Clla.  CIl: C l I  .CO CI. B(ar. C1 30.95. (4cf. Cl 31.?1, 34.14. 
.Den Sietlrpiinkt linter 739 i i i n i  Uruck beobnchtete icli etietiso \I ie 

11 r i i r y  bei 124-1 9 5 O ;  tlngegen fnnd ich (lie Dirhte erheblicii niedriger: 
(12" = 1.0905, wiihrend H e n r y  (1'6 = 1.295 nngibt. Die Auabeute :in 
rriner Siibstnnz betriig 84'Ji0 tler l l ieorie.  

Fiir die Dnrstellung tles A r i h y d r i t l s  werderi 45 g (1 XIol.) feiii 
gepulvertes iind bei 1 loo getrocknetes Katriuriisnlz tler C'rcitonsiiure 
tiiit 42 g (1 Nul.) Crotoiiylchlorid i n  ririeiii mit Kiihlrohr versehenen 
liolben geiiiischt, wobei I~rwiirnitiiig eiirtritt. D:is Gemisch wird 
:i Stiiiiden i r n  \Vnssert:ide erwiiriiit. Nnch tleiii Abkiihleii gibt ni:iu 

*')O ccni wnszerfreieii A4ther z u  untl eriv5riiit weitere 8 Sttiiiclen iinter 
. . - .  

I )  J l o u r e a u ,  X i i n .  i,hiin. pliys. 171 8,  lti7. 
'j H u l l .  Acntl. roy. Belgiiluc 131 36, 42. 
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nftereni Sr:hiittelii. 1 ):inn snugt ni:in die iit.lierische TAosung voni Nieder- 
schlng ab, wiischt den Xiederschlag init wasserfreiein ,hther und de- 
stiiliert I)ei ge\voliiilicIieiii Drucli bis 'LOO" den XtIier,   as unveriiuclerte 
Crotonylclilorid uiitl die iu kleinen hlengen vorhnudene Crotonsiiurr 
ali. Die weitere Destillation wurde bei 14 nini ausgefiihrt; dle bei 
1 16-1 1 *$o iibergegnngene farblose Fliissigkeit gab bei tler Analyse 
folgeude Resultate: 

0.161 I g Sbst.: 0.3669 COs, 0.0954 g H?O. 
( C I I ~ .  crr: CH.  COW. Ber. c 62.32, H 6 54. 

Gef. )) 62.10, )) 6.64. 

Die  Aiisbeute h t r i i g  51 g oiler S1"/o tler Theorie. 
C r  o to 11 sii u r e  n n l i y d  r i  tl ist eine farblose, eigeutiini1i~:li riechendc. 

Siedepunlit bei 12 n i n i  I!riick 113.f)- 111.5"; Siedeliilnkt 

Molekularrefra1;tion: 7,;: = 1.47446; d"" = I.039i; 311, I i c - .  40.16, gi.f. 

Fliiasiglieit. 
I 4  766 n i n i  -746-248". 

41.69; E\alt:ition 1 3 1 .  

142. L. Spiegel:  Die Hydrierung des Fluorens. 
(ISingcgangen an! 10. hlii iz 1909: vorgetrngen in dei ,  Sitznng vorn j -171.f . )  

Vor etwa J:ihresfrist lintte ich \-er:tiilnssung, das Yerlnngen tlrr 
IIITru. J. S c h i i i i d t  iind M e z g e r ' ) ,  t l : i B  dns \ o n  I j ie I ie r in ; inn  untl 
niir2) dargestellte F1 i i o r e i i - i ) e r l i ~ ( l r i i r ~ ' ) ,  C,131T??, nus der Iiterntiir gr- 
strichen wertle, nls ginzlicli iinberecht..gt zuriickzriweisen '). Ich zeigtc., 
1. (la8 der tlieorctische Grunt1 der geiinnnten Forscher, der angel]- 
liclie liolie diedepunkt ~ioseres  Priparats, nur in der P1i:tntasie jenrr 
esistierte; 2 .  d:iI1 S c h i i i i d t  i i n d  N e z g e r  sicli niclit, genrri an under? 
Torschrift gebalteu, vielmehr die Digestion des IIydrids niit N n t riiiiii, ' 

die wir fiir die viillige Iiefreiring tlernrtiger 1:erhindnngen v a n  .loti 
als notwveudig :tng;iben, unter1:tssen batten; 3 .  dal!, die yon mir voii 
iieueni dnrgestellte T'erbindung etm:is niedrigeren Siedepiinkt, :ils 
S c h n i i t l t  und l l e z g e r  fiir ihr l'rodukt angebeu, rind die fiir Cl;Tlur, 
nicht fiir C13 ITw, stininwnde %ris:~iiniensetziiiig besak  

I )  .I. Scliniiclt  rind R. M e z g c r ,  tliese 13c;icltte 40, 4566 [19071. 
2, C. L i c b c r n i a n n  und  L. Sp iegc ! ,  dicsc Beiichtc 22, 779 [18h9]. 
;I) L. Spieg-el ,  diesc Uerichtc 41, 844 [190SJ. 
') Einer Anregung ron IJrn. Prof. S t o c k  folgend, wcrdc ich w . > i t d i i i i  

statt dcs Wortes )>llydr<irc( dns in i t  nuscrer jctzigcn Nomenklatur iibcrcin- 
stimmende )) I I  y t l  r i  r l  (( :elir:iiiclien. 




