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(Eingegangen am 23. 1:ebruar 1942.) 

In  den bislierigen Xtteilungen, hesonders in der 11. I )  ulid VI. *) Nitteil., 
u u d e  eine Ubersicht iiber die ReaMionen gegehen, die deiii Hartungsvorgang 
yon Phenolalkoholen zugrunde liegen. Die \:or alleni an reinen, verschieden 
substituierten Phenolalkoholen durcli die hiesigeii Untersuchungen, ferner 
von A. Z i n k e  und 3Iitarheitern3) sowie von H. v o n  E u l e r  und seiiieni 
.\rbeitskreis4) geivonneneri Versuchsergebnisse gehen ein neitgehend ab- 
gerundetes Rild von den clieniischen Vorgangen 1)ei der Hiirtung der Phenol- 
Fornialdehydharze. So konnte 6. H u l t z s c h  in tler VII .  Xtteilung zu- 
saninienfassend iiher Hntstehung wid .I\ufhau gehiirteter Phenolharze be- 
richtens). Die Entstehung der verschiedeneri %n.iscliexi- und  Endprodukte 
wurde so befriedigend erklart. Iiisbesondere ist die Auffassung, da13 beini 
Hartungsvorgang Cliinoninethide als Zwisclienstufe auftreten, durcli das 
\.ersuchsergebnis gesichert, daI3 diese beini Ern-arnieri auf Hartungsteiiipera- 
t,uren die gleichen Uiiin-andluiigsprodukte ergeben, die als Proditkte der Har- 
tung der entsprechenden I’lienolalkoliole gefa13t worden sind. 

Die Bildung voii Aldeliydeii stellt niengeniii513ig nur einen untergeordneten 
Vorgang bei der Hiirtung dar. Xber die Unter,suchung ihrer Entsteliung*) 
konnte weitere Klarlieit iiber den Keaktionsablauf vermitteln. Dahei wurden 
die Bildungsweisen von I’lienol-niono- uiid -dialdehylen ausfiilirlich erortert. 
Fur den Einbau yon .4ldeliydgruppen koninien in Kesolliarzen iiacli ihrer 
Hartung die E n d s t e l l e n  der Jiolekiile in Frage. Es ist zu erwarten, da13 
Phenolalkohole am Plieriolen init nur einer freien Reaktionsstelle nur Mono- 
aldehyde ergeben. Aus Dialkoholen von Phenolen niit zwei freien Reaktions- 
stellen sind Harzmolekiile, die bis zu zwei .ildeh?-dgruppen aufweisen, zu 
erwarten, ini einfachsten Falle I’lienoldialdehyde. Phe~iolalkoliole aus  
Phenolen niit drei freieii Reaktionsstellen konnteii dagegen Harzmolekiile 
niit noch inelir als zwei Aldehydgruppen ergeben. Zur letzteren Gruppe 
reclinen aucli Plienolpolq-alkoliole aus Diphenolen niit vorgebildeter Methylen- 
1)riicke zwisclien den Plienolkernen. Je nacli den vorliegenden Substituenten, 
(lie weitgehend die Rigenschaften der einzelnen Phenolalkoliole hestimmen, 
nliillteii sich auller den Dialdehyden, die nach den Refunden von A. Z i n k e  

*) I<. I I u l t z s c l i ,  1.111. 3Iittcail.: I:. 75. 100 :lo42 . 
l) 1%. 74, 900 ;1941. 

:I) Joum. prakt. Clieiii. [ 2 ;  lk!, 126 Ll939j: 1.53, 327 ;1939]; 1,;s. 245 i l94lj ;  B. 74, 
205, .?-+I, 841, 1529 11941;: die letzte Arbeit, R .  55, 1% [19-+2~, briugt keinc xiir :inderung 
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4, -Irk. Kenli, Mffleral., Geol., Ser. B, 13. S r .  12 ;1939: ; 14. S r .  (J : 19401 ; Ser. A, 
14, S r .  10 -19401; Ser. B, 14, Nr. 2 3 .  24, 25 uiid 30 [1941]; Ser. -1, 14, S r .  14 [1941]; 15, 
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vcr.gl. Kunststoffe 32, 09 [1942j. 
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zu erwarten sind, auch Verbindungen mit einer Aldehyd- und einer Methyl- 
gruppe fassen lassen. Ihr Entstehen lionnte ails den miteinander gekoppelten 
Reaktionen zur Ausbildung von Aldehydgruppen vorausgesagt werden. 
Die vorliegende Mitteil. enthalt erganzende Versuchsergebnisse zur Frage der 
Aldehydgruppenbildung. 

Infolge der besonderen Eigenschaften von ptert. Butyl-phenoldiakohol 
(I) und p-Diisobuty-phenoldialkohol (11) konnten nun bei der Hartung 
dieser beiden Phenoldialkohole tatsachlich die methylsubstituierten hlono- 
aldehyde I11 und IV auBer den Dialdehyden V und VI gefaBt bzw. nach- 
gewiesen werden. 

1. 

1 
O I I  

I v 
C,H, 

VII. 

Daniit wird die . .  in der VIII. Mitteil. dargelegte Auffassung voni Mecha- 
nismus der Aldehydbildung bei der Hartung gut gestiitzt. Eine weitere 
Stiitze sehen wir darin, daB es gelang, bei der Hartung einer grooeren Menge 
von I das 2.6-Dimethyl-4-tert.-butyl-phenol (VII) in kleiner Menge (etwa 3 94) 
abzutrennen. 

Uiese Verbindung VII ist bereits in der VI. Mitteil. ,) beschrieben worden; sie wurde 
dort nus uic. m-Xylenol und tert .  Butylalkohol erhalten. Beide I'raparate vom Schmp. SOo 
waren identisch. Zuni Beweis des Vorliegens von I11 wurde tler nach JIitteil. 16) durch 
Anlagerung von Formaldehyd an p-tert.-Butyl-o-kresol dargestellte 2-0xy-3-m?thyl-S- 
tert.-butyl-benzylalkohol (VIII) nach H o f f m a n n - L a  Roche') mit ,n-nitro-benzolsulfori- 
saurem Natrium oxydiert. Die Semicarbazone des so erhaltenen Alclehyds, dent die Formrl 
I11 zukommt, und cies Aldeliyds aus der Dialkoholhiirtung waren ideritisc;:-rrtil 2&1 in 
dcr 111. Mitteil.8) bci dcr Aushartung von VIII erhaltenen. 

Die beschriebenen Aldehyde wurden aus den Hartungsprodukten der 
Phenolalkohole I und 11, die bei 230° im Kohlendioxydstrom erhalten wurden, 
in Hoclivakuum-Destillaten angereicliert. Aus diesem Destillat krystallisierte 

.__ 

.. -~ _~ 
") K. H u l t z s c h .  I. JIitteil.: Jonrn. prakt Chem. [Z] 188, 285 [1941]. 
7, Dtsch. Reiclis-I'nt. 5780.77, 580981 (C. 19% 11, 1762); Franz. Pat. 741458 

*) I(. I I u l t z s c h ,  111. 31itteil.: Journ. prakt. Clicni. !2j lG9, 170 [1941]. 
(C. 1938 I, 37%). 
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iin Falle I der Dialdehyd V unmittelbar aus. Aus der hlutterlauge von V 
wurde I11 als Semicarbazon gewonnen. Die Mutterlauge des letzteren lieferte 
schlieBlich die Dimethylverbindung VII. Aus dem Hochvakuum-Destillat 
&s geharteten I1 wurden mit Hydroxylamin das Monoxim con IV und das 
Dioxim von VI erhalten. 

Die gleichartige Aufarbeitung von o-Oxy-mesitylalkohol als Beispiel 
eines disubstituierten Phenolmonoalkohols ergab niir einen destillierbaren 
Monoaldehyd, den 2-0xy-3.5-dimethyl-benzaldehyd9). 

Auch die nicht destillierbaren Hartungsprodukte der genannten Phenol- 
alkoliole wvurden mit Hydroxylamin umgesetzt. Dabei ergab sich der Hartungs- 
riickstand des o-Oxymesitvlalkohols als aldehydfrei. Dagegen nahmen die 
Hartungsriickstande von I und I1 deutlich Hydroxylaniin auf. 

Die X-Gehalte der so osiniierten Harze kijnneri in Beziehung gesetzt werden zu den 
3IolekiilgroOen dieser Ruckstandsharze; denn da bei der IIiirtung dieser beiden Phenol- 
:Ilkohole irn Gegensatz zu anderen Dialkoholen l d i c h e  untl schnielzbare Harze entstehen. 
lieBen sich ihre Durchschnitts-Jlolekulargewichte bestimmen. So ergab sich fur das Hiir- 
tungsprodukt von I nacli deni. Abdestillieren der fliichtigen Aldehydbestanclteile ein 
I)urchschnitts-Jlol.-Gen.. 1800. Bei der Oxitnierung dieses Harzes auf ziveierlei Weise 
uurden Produktc niit 1.3 bzw. 0.9% Stickstoff erhalteri. Fiir ein Harz vom &Iol.-Gew. 
1800 errechnet sich bei e iner  Aldehydgruppe irn 3Iolekiil 0.8% X. In Phnlicher Weise 
ii-urde fur den Hirtungsriickstand von I1 ein Durclis~linitts-i\Iolekularge~icht von 2000 
und ein Stickstoffgehalt von 1.1 bzw. 1.4% gefunden, wahrend sich fur e ine  Aldehyd- 
gruppc bei clieseni 31ol.-Gew. nur 0.7 K trgeberi miirden. Es sind also deutlich mehr, 
nnd zwar bis 2 Aldehydgruppen in1 geharteten Iiarz vorhaiiden, wie es fiir Phenol- 
dialkohole zu erwarten ist. 

Auch geharteter p-Kresoldialkohol ist offensichtlicli aldehydhaltig, und 
zwar steigt der Aldehydgruppen-Anteil mit der Hartungstemperatur bis 
.180° an. Dann bleibt er, wie sich aus den nachstehenden Zahlen ergibt, weit- 
geliend konstant. 

S t icks tof fgchal t  ' der  gehi i r te ten  und oxi in ie r tcn  Harze  R U S  

p K r e s o l d i a l k o h o 1 .  
1IPrtiingsteiiiperatur . . 155O 170O 180O 190O 200O 21O0 'LO0 230O 

1.02 1.29 2.41 2.07 2.16 2.38 2.03 1.96 1 0.82 1.41 2.38 2.19 2.20 2.39 2.26 2.12 ';(, Stickstoff . . . . . . . . . 

So hohe Hairtungsteriiperatureti und damit eiiie derartig starke Aldehydbildung 
koinnien praktiscli bei Phenolharzen nur in besonderen Fiillen Tor. Ihinoch helfen 
clicse Vorgange, tlas Ilild von den Hiirtungsreaktionen der Resole zii verrollstiindigen. 

Natiirlich ist hier zu beriicksichtigen, daB in diesen Harzproben noch 
g&molekularF: Xmo- und Dialdehyde vorhanden sein koniien, die unter 
den gegebenen Hartungsbedingungen niclit in dem MaBe fliichtig sind wie 
IIei den schmelzbaren Hartungsprodukten von I und 11. Auch lassen sich 
die Xolekulargewichte dieser unloslichen, geharteten Harze nicht bestimmen. 

Die Bestinimungen. des Aldehydanteils in den Hartungsprodukten von 
Dialkoholen zeigen jedenfalls, daB die Oxydo-ReduMionsvorgange an den 
Endgruppen sich offenbar so abspielen, wie es in der vorangegangenen Mit- 
teilung schematisch dargestellt wurde. 

~~. 

K. I i u l t z s c h ,  11. Mitteil.: B. 54, 904 [1341]. 
Berichte d. D. Chem. Qesellschaft. Jahrg. LYST. 24 
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Beschreibung der Versuche. 
Ve r 11 a r z 11 n g 1- o n  p-tert. - I3 u t y 1 -pli e 11 01 - d ia 1 k o  h 01 ( I ) ,  

80 g I, dargestellt nacli I:. H a n u s  und E. Fuclislo), wurden innerhalb 
40 XIin. in eineiii Claisen- Kolbchen im langsainen Kohlendioxydstrom auf 
2300 erhitzt. Die Xasse murde sehr zah uhd schaiumte stark, ohne jedoch 
unloslich und unschmelzbar zii werden. In  einem vorgelegten Kolbchen 
sammelten sicli 1.6 g 0 1  und 11.6 g waOr. Destillat, in den1 durch Osydation 
init Wasserstoffperosyd ein Forma ldeh  yd -  Gehalt von 1.3 g ermittelt wurde. 

Das gebildete braunschwarze Harz wirde unter 2 niin bis zu 240° (im 
Destilliergut), destilliert. Dabei gingen 5.8 g zwischen 120° und 160° iiher. 
Xus den vereinigten ijligen Destillaten schieden sich beini -1nreiben mit 
Petrolather 1~.3 g 4-tert. - B u t  yl-  p he no1 - 2.6- d ia 1 de h y d (17) als gelbliclie, 
langgestreckte Prismen ah, die nacli den1 Umkrystallisieren aus Petrolather 
bei 105.5O schiiiolzen. 

4.105 mg Sbst.: 10.43 liig CO,, 2.5s mg H,O. 
Cl,H,.,O, (206). Uer .  C Cil).SS, H 6.S4. ( k f .  C (19.30, 13 7.01 

1)iosini  : Das in iibliclier II'eise erhaltene 1)iosim schniolz nucli tlc111 Utlikr>-stalli- 
sicreii ails cinrlii Ceiiliscli Y O I ~  Tknzol und Pctroliitlicr hei 1S+ 1Si . i " .  

4..iOO 1i1g Slxt. :  10.07 i i i ~  C 0 2 .  2.6G mg Ii,O. -- 4.300 I I I ~  Sbst.: 0.4.Xj2 CCIII S 
(230, 719 111111). 

C12111603S~ (230) .  Uer. C 61.0(1, I 1  0 . S 3 ,  S l l .S6 .  Gef. C 61.03, 1% 0.60. F 11..57. 

2 - 0 x y - 3 - iii e t h y l  - 5 - t r r f .  - b u t  y 1 -be nz a1 de 11 yd (111) : A4us der hlutter- 
lauge des Dialdehyds V wirde ein Semicarbazon gewonnen ; aus alkohol. 

Petrolather umkrystallisiert, erwies es sich durch Mischsclimelzpunkt als 
identiscli niit deni Seinicarbazon des Aushartuiigsproduktes von 2-0xy-3- 
1iiethy1-5-fe~f.-l,ut\-l-heii~ylalkool (VIII) 8 )  und des Osydationsprodtiktes voii 

Die I'etrolatherlosung. 
die beini n'aschen des Seniicarbazons t-on I11 erhalten wurde, ergab nach 
tleiii Eindampfen 0 . i5  g Kiickstand, der nacli mehrtagigem Stehenlassen 
Krystalle voni Sclimp. 80° abschied. Durch Nischschmelzpunkt erniesen 
sich diese als identiscli init dem friiher erhaltenen VII"). 

Fiir das 
Harz (60 g) ,  welches nach der Destillation tler ~~erharzungsprodukte zuriick- 
ldieb, n-urde ein nurclisclinitts-Mol.-Gen-. 1800 gefunden. 

I ,osung - _  niit Wasser gefallt und iriit Petrolather ausgezogen, 3.95 g. Aus 

VIII (s. 11.).  

2.6 - 1) i 111 e t 11 y 1 - 4 - f er t .  -11 11 t y 1-13 hen  o 1 (ITI) : 

-1 1 d e h y d g r u p  11 e ii h e s t i in m u n g i ni Ha r z r ii c k s t a n d : 

1.0242, 1.436s g Sbst. in 21.018 y Iknzol: A = 0.13.i0, 0.19.5O. 

Ein 'red des Harzes wurde in Ather gelost und ~;:it..alkal. Hj-droxxv:- 
:i 111 in-losung kraftig durchgeschiittelt. Die ather. losung wui5e"gewaschen. 
cingedainpft und von dem so erhaltenen Harz der S-Gehalt nacli Kje ldahl  
bestiniint : 

Gef. JIol.-Gew. 1S2.5, 1772. 

0.5005 g Sbst.: 4.7 CCIII ~ ~ / l o - S : i O I ~ .  

2 g des fein gepulverten Harzes wurden init einer Mischung von 20 ccni 
?a-inethylalkohol. NaOH und 4 ccin w a h .  2-72. Hydrosylan i in l iydro-  

Gef. S 1.3%. 

lo)  Journ. prakt. Chc-ni. [ 2 ]  l j d ,  332 [1939;. 
I]) B. 74, 1543 11941,. 
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~~Ii lor id-Losung 30 hlin. unter RiickfluB erhitzt, neutralisiert und das Harz 
inelirfach mit ganz schwach angesaitierteni Wasser ausgekocht. ' Der N-Gehalt 
Tvurde nacli Kje ldahl  bestimmt. 

0.400, 0.400 g Sbst. (bei 1100 gctr .) :  2. 69, 2.60 ccni n/,,-SaOH. Gef. S 0.94, 0.91. 

I,.e r 11 a r z 11 n g v on p -  D i i s o bu  t y1 - p he no1 d ia 1 ko  h 01 (11) 
75 g 11, dargestellt nach J. B. Niederl12), wurden in einem Claisen-  

E;dhchen unter Uherleiten von Kohlendioxqd wahrend etwa 30 Min. auf 
230° erwarnit und einige Minuten bei dieser Ternperatur gehalten. Die 
11-asserabspaltung setzte bei 120° ein und hielt fast bis zur Erreichung der 
Ilndtemperatur an. Die Fornialdehydabspaltung war gering. Die Masse 
dellte kein unschmelzbares, sondern ein dauernd schmelzbares, allerdings 
d i r  dunkles Harz dar. Ein vorgelegtes Kolbchen enthielt 5 g Destillat, 
1i:iuptsachlich formaldehydhaltiges Wasser neben wenigen Oltropfchen. 

Bei der Destillation des Harzriickstands unter 2 mm destillierten 4.9 g 
zwischen 140° und 1600 iiber. Auch beim Erwarmen bis250° destillierte nichts 
inehr iiber; es trat  dann Zersetzung ein. Das gesamte Destillat wurde in 
1,auge gelost (starke Gelbfarbung) und diese Losung mit einem Uberschd 
\-on salzsaurein H y d r o s y l a m i n  in der Warme behandelt. Das dabei aus- 
gefallte Osinigemisch wurde gewaschen und getrocknet und lie13 sich in 
2.9 g in warmem Petrolather losliche und 2.1 g darin unlikliche Anteile 
trennen. 

4-Dii  sobu  t yl  -phenol -  2.6- d ia ldos in i  : Der in Petrolather nicht 
lijsliche Anteil schmolz nach dem Umkrystallisieren aus Benzol bei 168O 
iind war nach der Analyse das Dioxim von VI. 

3.980 nig Sbst. :  9.62 xng CO, ,  3.01 mg H,O. -- 3.615 nig Shst . :  0.3160 cc'm K 
. ' . 2 3 O ,  716 mm). 

CluHza03X2 (292). Ber. C G5.74, H 8.47, N 9.58. C k f .  C G5.89, H 8.46, S 9.49. 

2 - Oxy - 3 -me t  h y 1 - 5 - di i s  o b u t y l -  be nza  1 d ox i in : Das in Petrolather 
liisliche Osim wurde aus diesem Losungsmittel umkrystallisiert. -4qch nacli 
iiiehrfacher Reinigung schmolz es nicht ganz einheitlich zwischen 123O und 
126O. Nacli der Analyse lag das hlonoxim von I V  vor, das wahrscheinlich 
noch geringe Mengen des Dioxiins von VI enthielt. 

4.105 riig Slxt . :  10.89 ing CO?, 3.4s nig H,O. -- 4.595 nig Sbst.: 0.2327 ccm ii 

C,,Hz,OzN (263). Ber. C 72.96. I~I  9.57, K 5.32. Gef. C 72.35, H 9.45, N 5.49. 
74.j0, 719 rnni). 

Die Jlutterlaugc dieses Oxinis wurtle eingedampft und bei 1 mixi clestilliert. I hbe i  
ying alles zwisclien 1500 und 1600 iiber, erstarrte nach einiger Zeit krystalliri uncl erwies 
-ich ebenfalls als das  M o n o s i n i  von I V ;  ein niedriger sicdender Stoff wurde nicht 
kobachtet .  

Das nach 
(ler Destillation der Verharzungsprodukte hinterhliebene braunsclin-arze Harz 
(f)O.G g) war in Ather, Kolilenwasserstoffen und Estern loslicli, dagegen in 
.Ilkoh4 unloslich. Es hatte ein Durchschnitts-Mol.-Ge\v. von 2000. 

0.5766, 0.8706 g Sbst. in 1S.949 g Benzol: A : 0.0700, 0.124O. - 1.093S, 1.6986 fi 

Aldeli'y dgr uppe  n - Bes t  i in ni 11 n g i ni H a r  z r iic k s t a n d.  

Sllst. in 15.947 g Benzol: A == 0.146", 0.2h1°. 
Gef. Nol.-(>en.. 2203, 197.5, 2001, 1739: Mittclwert: 19.5.5. 

~ ~- 
I ? )  I d .  rngin. Ci ier t~. ,  ilid. Edit .  30. 1272 [103S:. 

.))* 
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Kach der Oximierung des Harzes nach den beiden oben beschriebenen 

0.500, 0.400. 0.400 g Sbst.: 5.0, 3.00, 3.12 ccm ?z/,,-NaOH. Gef. N 1.4, 1.0.5, 1.09 

Verfahren ergaben sicli folgende N-Gehalte nach Kje ldah l :  

2 - 0 s y - 3 - ni e t 11 y 1 - 5 - tert. - b LI t yl- be  n z a l  de h y d (111) a u  s 2- Ox y - 3 - 
methy l  - 5 - tert. - b u t  yl -be  nz  ?la 1 k oh 01 (VIJI) . 

Nach den angegebenen Patenten:) wurden 8 g von VII16) in 37 g 10-proz. 
Natronlauge gelost und niit 10 g s7L-nitro-benzolsulfonsaureni Natriuni 
4 Stdn. tinter RuckfluB gekocht. Nach dem Neutralisieren wurden durcli 
Wasserdampfdestillation 3 g I11 abdestilliert, die nach dem Umkrystallisiereir 
ails verd. Alkohol blaBgelbliche Plattchen voni Schmp. 44-45O darstellten. 

4.290 mg Sbst. : 11.79 m g  CO,, 3.19 mg H,O. 

Sei i i icarbazon:  Das in iiblicher Weise am dieseni Aldehyd dargestellte 
Seniicarbazon erwies sich in Eigenschaften und Wschschmelzpunkten als 
identiscli mit demjenigen des Monoaldehyds aus der Hartung von VIII*) , 
von dinierem 3-Methyl-5-tert.-butyl-chinon- (2) -1net1iid'~) und voni Di- 
alkohol I .  

C,,H,,O, (192). Ber. C 74.96, H 8.39. Gef. C 74.95, €1 5.30. 

Ye r sii c h z u r 0 x i  m ie r u n g tle s H a r t  u ngs r ii c k s t a n  de s 
v o n o - 0 x y - in e s i t  y 1 a 1 k o h o 1. 

Das bei der Destillation der Hartungsprodukte von o-Oxy-mesitylalkoholB) 
zuriickgebliebene Harz erwies sich als aldehydfrei. Es ergab beim Behandeln 
mit Hydrosylaniin nach beiden oben angegehenen A1 beitsweisen ein stick- 
stofffreies Harz. 

0 s  iiii ie r u n g p -  Kr  e s ol d ia 1 k oh  01. 

Je 5 g p-Kresold ia lkohol  wurden in flachen Schalchen ini Trocken- 
sclirank. 30 Min. bei Temperaturen zwischen 155O und 230° gehartet und sehr 
fein pulverisiert. Je 2 g dieser Proben wurden in der oben geschilderten 
Weise durcli Kochen mit niethylalkohol. Lauge und H y d r o x y l a m i n  be- 
Iiandelt. Die erhaltenen oximierten Harze wurden zur Entfernung von 
leicht festgehaltenen Resten Hydroxylamin niit sehr schwach angesauerteni 
Wasser mehrfacli ausgekocht. Nach dem Trocknen der Proben bei l l O o  
im Trockenschrank wurde der N-Gehalt nach Kjeldal i l  bestimmt : 

d e r H a r t  11 n gs r iic ks  t a n  de v on 

IIartlinasteinprratiir 1550: 
1700: 
1800: 
1900 : 
2000 : 
2100: -- ' 7 3 0 0  : 
2300: 

0.400, 0.392 g Sbst.: 2.88, 2.28 ccxn n/,,-NaOH. 
0.400, 0.300 g Sbst. : 3.68, 3.02 CCIU 7a/,,-XaOH. 
0.400, 0.400 g Sbst.: 6.88, 6.80 ccxn 7a/,,-KaOH. 
0.400, 0.400 g Sbst. : 5.92. 6.23 ;a11 n/,,-NaOH.. 
0.400, 0.400 g Sbst.: 6.18, 6.32 ccm 1 a ~ ~ ~ ~ ~ a 6 H .  
0.400, 0.400 g Sbst.: 6.78, 6.82 ccm n/,,-SaOH. 
0.400, 0.400 :: Sbst. : 5.80, 6.45 ccm ?a/,,-XaOH. 
0.400, 0.400 g Sbst.: 5..58, 6.07 ccm n/,,,-XaOH. 

Die gefundenen \Verte fur X sind in die Tafel auf Seite 325 aufge- 
noiiimen. 

13) B. i.5, 112 j1942;. 


