
als gelbes Oel ab, welches allmiihlich zu Krystallen erstarrt. Selbige 
sind leicht liislich in Waaser und warmem Alkohol und werden aus 
letzterem durch Zusatz von Aether in goldgelben Bliittchen ausgetllt. 
Ihr Schmelzpunkt ist 147-148O. I n  der wiissrigen Liisung des Salzes 
ergab sich durch Fallen mit Silbernitrat der Jodgehalt zu 

44.27 pCt.; berechnet fiir GH7N. CaHSJ: 44.56 pCt. Jod. 
DaaFiltrat vom Chlorsilber wurdedurch Salzaiiure vorn iiberschiissigen 

Silber befreit und rnit Platinchlorid versetzt; es fie1 das P l a t i n s a l z  
d e s  Isochinolinchlormethylates,  (QH7N. G&Cl)aPtC4, in 
orangerothen, flachen Krystallen: 

Berechnet Gefunden 
P t  26.83 26.67 pCt. 

484. 8. Gebriel: Eur Kenntniee dee Homo-o-phtalimide. 
[Aus dem Berliner Univem-Laborat. No. DCLVIII.] 

(Eingegsngen am 14. August.) 

Dem Phtalimid iihnlich , lost sich Homophtalimid I) rnit Leichtig- 
keit in Alkalilauge auf. Es schien wiinschenswerth festzustellen, 
wieviel Wasserstoffatome bei dieser Salzbildung durch Metall er- 
setzt werden, da Metall moglicherweiae nicht blos in die Gruppe 
- CO. NH- sondern auch in den Complex - CHa. CO - substituirend 
eingetreten sein konnte. Die Isolirung des Alkalisalzes machte indess 
Schwierigkeiten, und deshalb wurde es vorgezogen, die durch Ein- 
wirkung von Jodmethyl auf das Salz resultirenden atherartigen Ver- 
bindungen zu untersuchen. 

Eine Aufliisung yon 1 g Homo-o-phtalimid und 1 g Kaliumhydrat 
in ca. 15 ccm Metbylalkohol wird mit 4 g Jodmethyl 1 Stunde bei 
1000 digerirt; das Reactionsproduct stellt nach dem Verjagen des 
Holzgeistes und iiberschiissigen Jodmethyls eine braune, Blige, von 
Jodkalium durchsetzte Masse dar, welche nach dem Auswaschen rnit 
Wasser und Trocknen krystallinisch (A.) erstarrt. 

Man kocht sie wiederholt mit Ligroin aus, wobei eine Substanz 
in Liisung geht, welche sich beim Erkalten in schneewehsen, radial- 
faserigen Krystallen (Sahmelzpunkt 105 - 106O) alscheidet; durch 

') Vgl. die vorangehende Abhandlung und diese Berichte XIX, 1653. 



2 maliges Umkrystalli!iren aus siedendem Wasser gereinigt, stellt die 
Substanz verzweigte, flache Nadeln dar und schmilzt dann constant bei 
119-1200. Noch bequemer gestaltet sich die Reinigung, wenri man 
die krystallinische Masse (A.) in verdiiiinter Natronlauge lost und die 
filtrirte LBsung mit Salmiaklasung versetzt: es fallt eiiie bald kry- 
stallinisch erstarrende Emulsioii aus, welche mttn trockiiet uiid 
destillirt ; das krystallinische Destillat liefert durch einmaliges Um- 
krystallisireri aus einem Gemisch von 5 Volumen Wasser und 1 Vo- 
lumen Eisessig die namliche bei 1 19-120O schmelzende Substanz. 

Der  Korper ist leicht Ioslich in den ublichen Liisungsmitteln und 
gab bei der Analyse folgende Zahlen: 

Bercchnet Gefunden Berechnet 
fiir Clt H11 NO2 1. 11. 111. IV. fiir CloHgNO:, 

C 69.84 G9.54 - 69.81 69.91 68.57 pCt. 
H .5.82 5.90 - 5.9 1 6.02 5.14 

7.87 - - 8.00 N 7.11 - 
Die gefundenen Zahlen lassen erkennen, dass ein 

D i m e t h y I h o mo- o - p h t a l i  m i d , CS H6 (CH&N09 
vodiegt. D a s  Ergebniss, dass nicht nur eine sondern zwei Methyl- 
gruppen eingetreten sind, schien um so bemerkenswerther, als die 
Aiizahl der durch Metall ersetzbaren Wasserstoffatome offenbar noch 
nicht erschiipft war: die Dirnethylrerbindung 18st sich namlich mit 
Leichtigkeit in fixen Alkalien auf; es war  also zu vermuthen, dass 
sie sich bei erneuter Behandlung rnit Alkali und Jodmethyl noch wei- 
ter methyliren lassen wiirde. 

Zu  dem Ende wurde 0.5 g des Dimethylk6rpers mit 0.2 g Kali 
und 5 ccm Holzgeist gelost und mit 1 g Jodmethyl eine Stunde lang auf 
looo erhitzt. Nach dem Verdunsten des Holzgeistes und Waschen mit 
Wasser bleibt ein krystallinischer Ruckstand, welcher aus  seiner Lii- 
sung in wenig kochendem Alkohol sich beim Erkalten in kurzen, 
derben Krystallen abscheidet; dieselben sublimiren langsam auf dem 
Wasserbad, schiessen aus Wasser in laiigen, gezahnten Nadeln an, 
schmelzen bei 102- 1030, sind leicht lijslich in den iiblichen Liisungs- 
mitteln und werden von Alkalien nicht gel8st. 

Die Analysen: 
Berechnet Gefunden 

f6r C I Z H I ~ N O ~  I. 11. 111. 
C 70.94 70.72 - 70.30 pCt. 
H 6.40 6.63 - 6.54 B 

N 6.90 - 7.1 8 - 

T r i m  e t h y 1 ho  m 0- 0-p h t a l i m  i d ,  CSHI (CH& NO1 
zeigen, dass 

entstanden ist. 



Um Aufschluss zu erlangen iiber die Stellung zungchst einer der 
Methylgruppen in den beiden vorbeschriebenen Verbindungen, wurde 
Homo-o-phtalmethylimid dargestellt und untersucht, ob die durch 
weitere Methylirung deseelben entstehenden Kiirper identisch wiiren 
mit den vorher genannten; ergab sich Identitiit, so war bewiesen, 
dam eine der Methylgruppen am Stickstoff haftet. 

, CH2-CO 
Ho m o - o - p h t a1 m e t h y 1 i m id , c6 Hd’ 

\CO --NCH~ 
wird erhalten, wenn man Homo-o-phtalsaure mit Methylamin absiittigt, 
die Lijaung eindampft, starker erhitzt bis zum Aufhiiren der Blasen- 
bildung und dann destillirt; die gewiinschte Substanz geht zwiechen 
314-3180 iiber. Sie erstarrt zu einer harten Krystallmasse und 
schiesst aus siedendem Wasser in langen, farblosen Nadeln an. Sel- 
bige schmelzen bei 123O, liisen eich leicht i n  den iiblichen Liisunge- 
mitteln sowie in h e n  Alkalien und ergaben bei der Analyse folgende 
Zahlen : 

Ber. fin CloHsNOs Gefunden 
C 68.57 68.68 pCt. 
H 5.14 5.28 8 

Die Substane schmilzt nur  urn 30 hijher als die Dimethylver- 
bindung, doch lassen Ausaehen und Analysen keinen Zweifel, dass 
beide Verbindungen nicht etwa identiach sind. 

Methyl i rung dee  Homo-o-ph ta lme thy l imids .  Man liiste 
1.5 g des Methylimids mit 1.5 g Kali und 10 ccm Holzgeist und er- 
hitzte die Liisung mit 5 g  Jodmethyl 1 Stunde auf 1000. Das Reac- 
tionsproduct wurde in genau dereelben Weise, wie bei der Darstellung 
des Trimethylhomo-o-phtalimids oben angegeben worden ist, verarbeitet 
und dabei mit letzterer Substanz viillig i d e n t i s c h  befunden (vergl. 
die dort sub I und I1 angefiihrten Analysen). 

Hiernach iet erwieaen, dam in dem bei 102-1030 schmelzenden 
Trimethylhomophtalimid eine Methylgruppe am Stickstoff steht. 

Ueber die Stellung der beiden anderen Methylgruppen gaben die 
folgenden Versuche einigen Aufschluss. 

Die leichte Ersetzbarkeit von Waaserstoff in Homophtalimid 
und -methylimid konnte zu der Annahme fiihren, daes ersterer Kiirper 
nicht die Constitution: 

/CH*-CO , CH = C (OH) 
I (I), sondern Ce&’ (11) co - NH \ C O = k H  

habe. 1st letztere Formel richtig, so enthalt die Trimethylverbindung 
eine Oxymethylgruppe, und es musste gelingen, aus ihr mittelst Salz- 
siiure Methyl abzuspalten. 



Trimethylhomophtalimid wurde deshalb mit etwa 10 Theilen 
rauchender Salzsaure auf 1000 und spater auf 1800 erhitzt; die 
Riihren zeigten jedoch keinen Druck, enthielten also kein Chlormethyl, 
ond die Substanz war griisstentheils unverandert geblieben : folglich ist im 
Trimethylkorper kein Methoxyl, d. h. im Homophtalimid keine Hydroxyl- 
grnppe anzunehmen, Formel I1 also zu verwerfen; die beiden Methyl- 
gruppen stehen vielmehr in directer Bindung an Kohlenetoff: dies 
ergiebt sich ferner ails folgendem Versuch : 

Als man die Trimethylverbindung mit 10 Theilen rauchender 
SalzsRnre 5 Stunden auf 230-2400 erhitzt hatte, war  beim Oeffnen 
des Rohres zwar wiederum kein Druck vorhanden, aber die Substanz 
war nichtsdestoweniger veratidert j die in der Salzsaure schwimmenden 
Oeltropfen erstarrten auf Zusatz von Wasser zu Krystallen; sie wurden 
abfiltrirt; im Filtrat war mit roller Sicherheit M e t h y l a m i n  nachzu- 
weisen. Die Krystalle wurden aus wenig siedendem Alkohol in fnrb- 
losen, flachen Indiriduen rom Schmelzpunkt 82.5 - 830 erhalten 
und erwiesen sich stickstofffrei; ihre Analyse deutet auf die Formel: 

Cri H1003. 

Berechnet 
C 69.47 
H 5.26 

Gefunden 
68.77 pCt. 
5.41 P 

Die Substanz lost sich langsam in Ammoniak und in fixem 
Alkali; die neutrale Losung in Ammoniak giebt auf  Zusatz von Sil- 
bernitrat ein schleimiges, beim Rochen pulverig werdendes Silbersalz, 
dessen Aiialyse itnnlhernd auf die Formel Cll HloO4Ag2 stimmt: 

Ber. fiir C I I E ~ ~ O ~ A ~ ,  Gefunden 
Ag 51.18 50.38 pCt. 

Die Verbindung ist mithin als das Anhydrid einer zweibasischen 
Sii ure : 

anzusprechen, und ihre Bildung aus dem Trimethylhomophtalimid er- 
giebt sich aus fnlgender Gleichung: 

C7H4(CH3)2EgNCH3 + H C l +  H 2 0  

= NH2CH3. H C l +  C7H4(CH3)gCO>0. co 

Das namliche Anhydrid tritt nun auch aaf, wenn man das  zuvor 
bescbriebene, aus Homophtalimid, Kali und Jodmethyl erhaltene Di- 
methylhomophtalimid mit rnuchender Salzsaure 5 Stunden auf ca. 
2300 erhitzt ; dabei entsteht nachweislich als Nebenproduct nicht Me- 
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thylamin sondern Ammoni  a k ;  die Reaction verlPuft also in dieeem 
Falle folgendermaassen: 

C7H,(CHs)2gg>NH + HCI + H20 

co = N H4 CI*+ C7 HI (CH3)2 co > 0. 

Letzterer Versuch zeigt, dass .die beiden Methylgruppen des Di- 
rnethylhomophtalimida dieselbe Stelluug einnehmen , wie die beiden 
Methyle, welche (ausser dem an Stickstoff gebundenen Methyl) im 
Trimethylhomophtalimid enthalten sind. 

Es ist ferner wahrscheinlich, sol1 aber erst durch weitere Ver- 
suche nachgewiesen werden, dam beide Methylgruppen am Kohlenstoff 
der Seitenkette stehen, dass also fir Tri- resp. Dimethylhomophtal- 
imid resp. fiir das Saureanhydrid vom Schmelzpunct 82.50-830 die 
Formeln : 

C(CH&. CO /C(CH3)2 - CO /C(CHs)a. CO 
C6H4\ I C6H4 I 

‘CO- NH \co- 0 
I / 

c6 H4\ 
CO- ---NCHs 

zutreffen. 

405. Eduard Xertene: Ueber die Einwirkung von Aminen 
auf Phtalyleeeigeiiure. 

[Aus dem Bed. Univ.-Laborat. No. DCLIX.] 
(Eingegangen am 14. August.) 

Dnrch Einwirkung von Phtalylessigsiiure auf Ammoniak haben 
G a b  ri e 1 und M i c h a e l  1) eine Verbindung erhalten, die sie Phtalyl- 
acetamid nannten nnd CsHa(C0)aCH. CONHa formulirten. 

Von W. Roser2) ist dieser KBrper spiiter als Sliure, Phtalimidyl- 
eesigsaure, erkannt und ihm die Constitutionsformel 

C-CHS. C O O H  
c.3 H,’ -N ‘co/ 

zugeschrieben worden. 

9 Diese Berichte X, 1556. 
9 Diese Berichte XVII, 2623. 


