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328. H. Stockmann: o-Anisyl-m-oxytolyl-essigsiure-lacton.
[Mitteilung aus dem Chemischen Institut der Universitit Rostock.]
(Eingegangen am 14. August 1912.)

In der Arbeit von R. Stoermer und C. Friemel!) iiber die
Umsetzung homologer Phenole mit Methylcumarsiure-di-
bromid ist die Darsteliung des o-Anisyl-m-oxytolyl-essigsdure-
lactons beschrieben, dessen Schmelzpunkt zu 116—119° angegeben war.

Hr. Prof. Bistrzycki, der das genannte Lacton zuerst dar-
gestellt, aber nur in geringer Ausbeute erhalten hatte, machte liebens-
wiirdigerweise Hrn. Prof. Stoermer brieflich daraut autmerksam,
daB das nach etwas abgeiindertem Verfahren in guter Ausbeute ge-
wonnene Lacton doch wohl nicht ganz rein gewesen sei, worauf der
unscharfe Schmelzpunkt hindeutete, ebenso wie die Analyse, die ich
z. Z. ausgefiibrt, aber auf eine nicht ganz richtige Formel berechnet
hatte. Es war daher notwendig, die Darstellung zu wiederholen und
eine neue Analyse mit ganz reiner Substanz auszufithren, wenn auch
an der im wesentlichen einheitlichen Natur des Lactons nicht zu
zweifeln war.

Bei der Wiederbolung der loc. cit. genau beschriebenen Kon-
densation von o-Methoxy-mandelsiurenitril mit m-Kresol er-
gaben sich nun ganz unerwartete Schwierigkeiten, insofern als das
frither aus Eisessig leicht krystallinisch erhaltene Produkt jetzt fast
stets aus diesem Losungsmittel als zihe, klebrige Masse ausfiel. Die
Verwendung von ganz reinem Nitril®) und 82-prozentiger Schwefel-
siure, statt der benutzten 73-prozentigen, hatte zwar zur Folge, dal
jetzt ein krystallines Produkt erbalten wurde, doch sank dessen zuerst
beobachteter Schmelzpunkt von 110—112° beim Umkrystallisieren
aus Alkohol fortwdhrend bis schlieBlich unter 100° wihrend das
frither gewonnene Lacton (116—1199, von dem noch eine Probe zur
Verftigung stand, aus diesem Lisungsmittel in rein weiflen Nadeln
vom scharfen Schmp. 120—121° herauskam. Es lag die Vermutung
nahe, daBl das aus einer chemischen Fabrik neu bezogene reine m-
Kresol doch Verunreinigungen enthielt, die dieses friither nicht beob-
achtete auffallende Verhalten hervorriefen, und in der Tat zeigte
sich bald, dafl das aus diesem m-Kresol mit Phenylcyanat entstehende
Phenylurethan sich durch Alkohol leicht in zwei Fraktionen zer-
legen lieB, die bei 125.5° und bei 114° schmolzen. Die erstere ent-
spricht dem m-Kresol, die letztere dem p-Kresol, wie Stoermer

) B. 44, 3262 [1911)]. %) Vergl. Voswinckel, B. 15, 2025 [1882].
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und Boes') friiher festgestellt haben. Die Menge des p-Kresols in
dem m-Kresol betrug schitzungsweise /3 bis ..

Zur Gewinnung von ganz reinem m-Kresol wurde daher das alte
Verfahren von Staedel und Kolb?* benutzt (Einwirkung von Phos-
phorpentoxyd auf Thymol) und das so gewounnene reine m-Kresol vom
Sdp. 202—203° der Kondensation mit dem Cyanhydrin unterworfen.

20 g o-Methoxy-mandelsiurenitril wurden mit 20 g m-Kresol ge-
mischt und mit 75 ccm 82-prozentiger Schwefelsiure unter hiufigem
Umschitteln auf dem siedenden Wasserbad erhitzt. Nach 20 Minuten
wurde in Wasser gegossen, die bald erhirtende Masse tiichtig mit
heilem Wasser ausgewaschen und das véllig stickstofffreie Produkt
sofort aus Alkohol krystallisiert. Nach kurzem Stehen schieden sich
glitzernde Krystalle aus der Losung aus, die bei 101—106° schmol-
zen, aber npach zweimaligem Umkrystallisieren aus Alkohol bereits
den Nchmp. 120—121° zeigten. LEine Mischprobe dieses Kérpers mit
dem [riiher dargestellten und ebenfalls aus Alkohol gereinigten Lacton
gab keine Depression mebr. Die Avpalyse entsprach jetzt der richtig
herechneten Formel.

0.1220 g Sbst.: 0.3377 g Clg, 0.0613 g H,0.

CisH11 03, Ber. C 75.60, H 5.50.
Gel. » 7549, » 5.62.9
Rostock, August 1912, '

329, Friedrich Meyer: Reduktionen und Reaktionen in
umgekehrten Flammen. I, (vorliufige) Mitteilung: Reduktion
von Chloriden in der Chlorknallgas-Flamme.
(Eingegangen am 14, August 1912))

Die bei sehr hohen Temperaturen verlaufenden chemischen Re-
aktionen liefern fast nie reine Reaktionsprodukte, da in der Regel die
Gefallwinde, die Heizkdrper oder die Heizgase mitreagieren. Diese un-
liebsamen Nebenreaktioven treten ganz Dbesonders stark bei Reduk-
tionen oder beim Bearbeiten reduzierender Substanzen auf, weil un-
sere meisten besooders feuerfesten Gefifimaterialien aus Oxydations-
produkten bestehen.

Die vorliegende Arbeit stellt nun die ersten Anfinge einer
Methode dar, welche es gestattet, wenigstens bei eiuer Reihe von

) B. 33, 3018 [1900}. 3 A. 259, 209 [1890].

3) Friher gefunden: C 74.36, H 5.019/,.





