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Es ist klar, dass sie sich durch Elimination von Wasser aus der
Santonsiure bildet. Sie bildet sich nicht in der ersten Periode der
Einwirkung von Jodwasserstoff und Phosphor auf Santonsiure, son-
dern erst nach einigen Tagen und so lange noch Santonsiure vor-
vorhanden ist, die sich nicht in Kohlenwasserstoff und Jodid ver-
wandelt hat,

St. Canizzaro.

Chemisches Institut der k. Universitit in Rom.

318. W. Weith und R. Bindschedler: Ueber eine neue Bildungs-
weise der Phtalsdure.

(Eingegangen am 30. Juli.)

In der unter der Leitung des Einen von uns stehenden Alizarin-
fabrik (Bindschedler u. Busch in Basel) wurden gelegentlich der
Darstellung von Anthrachinonsuolfoséiure betridchliche Mengen eines in
grossen, farblosen Nadeln sublimirenden Korpers erbalten, der sich in
siedendem Wasser 10ste und daraus in gldnzenden Schuppen krystal-
lisifte. Letztere erwiesen sich bei niherer Untersuchung als Phtal-
gsdure. Der Sehmelzpunkt der Sidure wurde zu 182° gefunden, bei
héherer Temperatur fand Wasserdampfentwickelung statt und sabli-
mirten lange farblose Nadeln von Phtalsdureanhydrid, dessen
Schmelzpunkt genau bei 1200 lag. Die Identitéit mit Phtalsiureanby-
drid wurde tberdiess durch eine Analyse bestitigt:

Gefunden. Berechnet fir C; H, O,.
Kohlenstoff 64.56 pCt. 64.86 pCt.
Wasserstoff  2.72 - 2.70 -

Das Anhydrid 16ste sich nicht in kalter, leicht in siedender Soda-
16sung, die daraus abgeschiedende Siure zeigte wieder die charakteri-
stischen Schmelzerscheinungen der Phtalsiure. Durch Neutralisiren
der Séure mit Doppelspathpulver wurde das Calciumsalz dargestellt,
Es krystallirte in farblosen glinzenden Prismen, die schon auf dem
‘Wasserbade den grossten Theil ihres Krystallwassers verloren und bei
160° getrocknet, genau die Zusammensetzung des Calciumphtalats
hatten :

Gefunden. Berechnet fir Cg H, Ca O,.
Calcium 19.68 pCt. 19.60 pCt.

Auch das Bariumsalz verhielt sich in Bezug auf Eigenschaften
und Zusammensetzung genau wie es Th. Hermann vom Barium-
phtalat beschreibt. Durch Sublimation des Ammonsalzes wurden
leichte, farblose Blittcher von Phtalimid erhalten, die aus Wasser in
zolllangen, farblosen Nadeln anschossen.
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Was die niheren Umstéinde angeht, unter denen die Phtalsiure,
resp. ihr Anhydrid, sich bildet, so wurde dasselbe als Nebenprodukt
beim Erhitzen von 1 Theil gereinigtem Anthrachinou mit 3 —4 Theilen
rauchender Schwefelsiiure auf 270° erhalten. Der Prozess wird in
einem Kessel vorgenommen, der mit einem Abzugsrohr versehen ist;
in letzterem verdichtet sich das Anhydrid. Seine Menge betriigt oft
bis zu 10 pCt. vom Gewicht des angewandten Chinons. Letzteres
wird vor der Umwandlung in Sulfosiure, durch Erhitzen mit Schwefel-
sidure auf 130°, Auskrystallisiren lassen und Auswaschen gereinigt.

Da es nicht unmdglich erschien, dass die Phtalsiiure vielleicht
von vornherein dem Anthrachinon beigemengt war, behandelten wir
eine gréssere Menge des Chinons, wie es die Fabrik anwendet mit
siedender Sodalsung, es ging in dieselbe, wie wir uns durch sorg-
filtige Prifang dberzeugten keine Spur von Phtalsiure dber.

Um direkt zu beweisen, dass die Phtalsiure wirklich darch die
Einwirkung der heissen Schwefelsdure auf Anthrachinon sich bildet,
baben wir zu einem Versuche im kleineren Massstabe vollig reines
Anthrachinon angewandt. Dasselbe war aus ganz reinem Aunthracen
in gewéhnlicher Weise dargestellt und durch Sublimation gereinigt
worden. Es bildete hellgelbe, fast farblose Nadeln, die sich als frei
von Phtalsiure erwiesen und den richtigen Schmelzpunkt des Anthra-
chinons (275%) bLesassen. Dasselbe wurde mit 4 Theilen rauchender
Schwefelsiure im Oelbade wihrend 6 Stunden auof 270° erhitzt. Es
fand Entwickelung geringer Mengen von schwefliger Sédure statt, und
es sublimirten farblose, zolllange Nadeln, die nach Schmelzpunkt
(129°) und iibrigen Eigenschaften sich als Phtalsdureanhydrid
erwiesen. Sie I8sten sich in heisser Natriumecarbonatlsung und durch
Ansfuren und Ausschiitteln mit Aether konnte reine Phtalsidure er-
halten werden, die durch ihre Eigenschaften, sowie die ibrer Salze
leicht zu charakterisiren war. Ihre Menge betrug 8—9 pCt. vom Ge-
wicht dss angewandten Anthrachinons.

Es darf wohl diese Bildung der Phtalsiiure als directer Beweis
fiir die, jetzt gewiss allgemein adoptirte, Auffassung des Anthrachinons
als Keton der Phtalséiure betrachtet werden.

Der mit der Bildung der Anthrachinonsulfosduren parallel lau-
fende Vorgang findet seinen einfachsten Ausdruck in der Gleichung:

,CO. LOH ,COOH
Ces Hy< 2Cg Hy + 280,¢ = Cg H <
~CO- *OH ~COOH
Anthrachinon. Phtalsiure.
.80, OH
+ 06 H4\'
80, OH

Benzoldisulfosiure.
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Entsteht bei dieser Reaction wirklich eine Benzoldisolfosiure,
und wird dieselbe unter den bei der Umwandlung der Anthrachinon-
disulfosiure in Alizarin herrschenden Bedingungen in ein Dioxy-
benzol verwandelt, so miisste letzteres in den nach dem Ausfilllen
des Alizarins resultirenden Mutterlaugen!) aufzufinden sein. Wir
sind mit Versuchen in dicser Richtung beschiiftigt.

Ziirich, den 24. Juli 1874.

319. E. Erlenmeyer und 0. Sigel: Ueber das Nitril und das
Amid der Hydroxycaprilsiure und das Amid der Amidocaprylséure.

(Eingegangen am 30. Juli.)

Als wir nealich 2) iiber die Hydroxycaprylsiure berichteten, hatten
wir zwar das Nitril dieser Sifiure als Zwischenprodukt erhalten, aber
nicht ndher untersucht. Man gewinnt es ziemlich leicht rein, als eine
farblose, Slige Flissigkeit von eigenthiimlichem Geruch, die auf Was-
ser schwimmt und darin nur sehr wenig 18slich ist, sich dagegen sehr
leicht in Alkohol und in Aether 18st. ‘

Mit raunchender Salzséiure bildet das Nitril unter starker Wiirme-
entwicklung eine klare Fliissigkeit, die beim Erkalten zu einem Brei
von weissen atlasglinzenden Krystallbliattchen erstarrt. Die Analyse
und das Verhalten dieser Krystalle liessen sie als das Amid der
Hydroxycaprylsidure erkennen, dessen Bildung sich nach folgenden

Gleichungen vollzieht:
1. CgH,, CsH,,

CH.O+CNH=:CHOH

CN

Oenanthol. Hydroxycaprylsiiure-
nitril.
2. pe Hyy Ce Hyy

CHOH + H,0 = CHOH

CN CONH,
Hydroxycaprylsiure-
amid.

1) Bei eciner vorliufigen Untersuchung dieser Laugen, haben wir leicht Benzog-
siiure in merklicher Menge isoliren kdnnen. Die S#ure wurde durch Schmelz-
punkt (1207) sowie Beobachtung der Eigenschaften und Reactionen charakterisirt.
Ihr Auftreten ist selbstverstindlich; es kann diese Siure sowobl aus zunichst ge-
bildeter Phtalsiure als auch durch Zersetzung von Anthrachinon durch Alkali
(Graebe und Liebermann, Ann. Chem. Pharm. Bd. 160, 8. 130) entstanden sein.

2) Diese Berichte VII, 8. 697,





