
und bei dieser niedrigen Temperatur doch wohl tiefgreifende Urn- 
setzungen ausgeschlossen sind. 

Wir werden diese Beobachtungen selbstverstandlich eingehend 
verfolgen und versprechen uns von dem Studium dieser einfachen, so 
glatt entstehenden Verbindungen manche Anfklarung fiber die Riirper 
der Urinsaure- (Pyrotritarsaure-) Gruppe. 

In der citirten ausfiihrlichen Abhandlung in Liebig's  Annalen 
habe ich S. 175 die Vermuthung ausgesprochen, dass die von uus aus 
Benzoylessigester und Bernsteinsiiure erhaltene P henuv insau re  auch 
aus dem Acetonylbenzoylessigester nach P a a l  entstehen werde. Ich 
miichte bei dieser Gelegenheit erwahnen, dass diese Vermuthung sich 
als richtig herausgestellt hat. Der aus Natriumbenzoylessigester und 
Monochloraceton dargestellte Ester liefert nach den Versuchen des 
Hrn. A. Colefax eine einbasische Saure, die in jeder Beziehung sich 
als identisch mit der Phenuvinsaure erwies. Die Ausbeute davon 
aber war eine recht geringe. F. 

S t r a s s b u r g ,  den 19. Juli 1889. 

804. S. L e v y  und A. C u r c h o d :  Ueber die Einwirkung von 
Phosphorpentachlorid auf Succinylobernsteinsguresther. 

(Mittheilung aus dem chemischen Institut der Universitit Genf.) 
(Eingegangen am 12. August.) 

Die von dem Einen von uns gemeinschaftlich mit Dr. A. Andre-  
occil)  vor etwa einem Jahre ausgefiihrten Untersuchungen s Ueber 
das Verhalten des Succinylobernsteinsaureiithers gegen Phosphorpenta- 
chlorida hatten eine in weissen Blattchen krystallisirende Saure vom 
Schmelzpunkt 272- 275O kennen gelehrt, welche von uns als p -Di -  
c h l  o rd ihydr  o t e r  ep  h t a1 sau r e  , c6 Cla ( c  0 0 H)a , angesprochen 
und in ihren Eigenschaften und Salzen, sowie in ihren Beziehungen 
eur p-Dichlorterephtalsaure, CG Ha Cla(COOH)a, eingehend studirt 
worden ist. Schon in der ersten iibcr diesen Gegenstand veroffent- 
lichten Mittheilung wurde darauf hingewiesen, dass die in Rede 
stehende p-Dichlordihydroterephtalsaure nicht das einzige, bei der Be- 
handlung des Succinglobernsteinsaureesters mit Phosphorpentachlorid 
auftretende Product sei, vielmehr entsteht dabei noch, wie neuerdings 

I) Diese Berichte XXI, 1463 nnd 1959. 
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gemachte Beobachtungen erwiesen haben, eine andere, chlorfreie und 
aus Alkohol in gelben Blattchen krystallisirende Verbindung stark 
saurer Natur, die nichts anderes als die bereita von Herrmann')  
aus Succinylobernsteinsaureather und Brom (in Schwefelkohlenstoff- 
liisung) erhaltene p-D i ox y t e r  ep h t a l s  Bur e,  CsHa (0H)a (COOH)a, ist. 

Hiernach reagirt Phosphorpentachlorid in zweierlei Weise mit 
Succinylobernsteinsaureiither : erstens wirkt es sauerstoffentziehend und 
dafir chlorsubstituirend unter Bildung von p- Dichlordihydroterephtal- 
saure. Die Frage nach der Constitution dieser Saure in Bezug auf 
die Stellung der beiden doppelten Binduugen hangt natiirlich eng mit 
derjenigen nach der Constitution des Succinylobernsteinsiiureathers 
zusammen; bei Zugrundelegung der fir den Succinylobernsteinsaure- 
iither wohl am wahrscheinlichsten Formel, in der die doppelten Bin- 
dungen die Stellungen d'.' einnehmen, folgt fiir die gechlorte Dihydro- 
eaure die Zusammensetzung einer . p -  Di ch lo r -A'.'- dihydr  o tere  - 
phtals i iure:  

C . COOH 
HzC' C(0H) 

C . COOH 

c . COOH 
Ha C ( ) C  C1 

(HOIC,, , h H z  ClC, /C% 
C . COOH 

Ale4- Succinylobernstein- p-Dichlor-dl-'-dihydro- 
ssure. terephtalsgure. 

Als gechlorte A'." - Dihydrosaure musste dieselbe bei der Reduction 
B e 4 -  Dihydroterephtalsaure liefern, und thatsachlich ist es uns gelungen, 
heim Innehalten der nachstehend angegebenen Bedingungen unter den 
Reductionsproducten der p-Dichlordihydroterephtalsaure A. v. B aeye r's 
d'*'-Dihydrosaure aufzufinden und als solche sicher nachzuweisen. 

In  zweiter Linie entzieht Phosphorpentachlorid dem Succinylo- 
bernsteinsaureather Wasserstoff; die Umwandlung des Succinylobern- 
steinsaureathers in die um zwei Wasserstoffatome armere Dioxy- 
terephtalsaure (-p) mittelst Phosphorpentachlorid entspricht dem V e r  
halten dieses Aethers gegen Brom; auch in diesem Falle findet wahr- 
scheinlich zuerst durch Aufnahme zweier Chloratome die Bildung 
eines unbestandigen Chloradditionsproductes statt, welches durch Ab- 
epaltung zweier Molekiile Salzsaure zwischen je ewei benachbarten 
Kohlenstoffatomen in Dioxyterephtalsaure iibergeht a). 

C . COOH ClC . COOH C . COOH 
HzC' c(OH) ClHzCI / \C<OH I c1 HCl / \  p H )  

(HO)C', )CHz HO"\ /'HZ (HO) CN,, CH 
C . COOH C . COOH C . COOH 

~ 

1) Ann. Chem. Pharm. 211, 325. 
9) Vergl. Herrmann, dime Berichte XIX, 2229 und A. von  Baeyer, 

Ann. Chem. Pharm. 243, 103. 
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In gleicher Weise wirkt Phosphorpentachlorid nun auch auf 
p-Dichlor-LP- dihydroterephtalsaure ein, und man gelangt , gleich- 
giiltig, ob man von der freien Saure oder ihrem Methylather ausgeht, 
zu Derivaten der zwei Wasserstoffatome weniger enthaltenden p -  Di- 
chlorterephtalslure. 

Der zu den nachfolgenden Versuchen dienende Succinylobernstein- 
siiureather, dessen Darstellung aus Bemeteinslureltither bei Anwendung 
von sehr fein vertheiltem Natrium und vermehrtem Alkoholzusatz auch 
nach neueren Beobachtungen von A. Jeanrenaud')  ohne allzu grossen 
Zeitaufwand durchfiihrbar iet, und schon nach achttiigigem Contact 
der Ingredienzien ohne Beeintriichtigung der Ausbeute erreicht wird, 
wurde in den friiher (loc. cit.) angegebenen Mengenverhaltnissen rnit 
Fiinffachchlorphosphor zusammengebracht , und das nach dem Ab- 
destilliren der Chlorverbindungen des Phosphors restirende Oel dumb 
Behandeln rnit etwa dem 15fachen Volumen Wasser anfangs bei 
niedriger, schliesslich bis zur Siedehitze gesteigerten Temperatur zer- 
setzt. Die beim Erkalten der filtrirten Liisung ausgeschiedenen und 
der bei weitem griissten Menge nach aus p - Dichlordihydroterephtal- 
saure bestehenden Krystallbliittchen sind stets gelblich gefiirbt und 
liefern erst nach wiederholter Krystallisation aus siedendem Wasser 
die seiner Zeit ausfiihrlich untersuchte g e c h l o r t e  D i h y d r o s a u r e  
farblos und rein. 

Aus den vereinigten braunlichgelb gefiirbten Mutterlaugen isolirt 
man das zweite bei der Behandlung des Succinylobernsteinsaureathers 
mit Phosphorpentachlorid entstehende Product, indem man dieselben 
stark einengt, die dabei ausfallenden dunkelgefiirbten krystallinischen 
Massen in Alkohol, von welchem sie auch in der Siedehitze nur sehr 
schwer aufgenommen werden, lost, die alkoholische Losung rnit 
Wasser fallt , und nachdem dieses Reinigungsverfabren einige Male 
wiederholt ist, den aus der alkoholischen Liisung bei Zusatz von 
Wasser nunmehr als citronengelbes, amorphes Pulver sich absetzenden 
Niederscblag schliesslich aus sehr vie1 kochendem Alkohol krystalli- 
sirt. Bequemer und schneller gelingt die allerdings auch mit geringerer 
Ausbeute verbundene Reindarstellung dieses gelb gefarbten, in Soda- 
lijsung leicht lijslicben Products, wenn man die aus den eingedampften 
Mutterlaugen gewonnenen krystallinischen Massen nach dem Abpressen 
rnit wenig Eisessig in der Warme behandelt, wobei die der Saure an- 
haftenden Verunreinigungen in Losung gehen, die Siiure selbst zum 
griissten Theil ungelost zuriickbleibt. Mit Wasser ausgewaschen und 
mehrere Male aus siedendem Alkohol krystallisirt, bildet sie tiefgelbe, 
glanzende Bliittchen, die bei 300° noch nicht schmelzen. Die Sub- 

*) Levy ond Andreocci,  diese Berichte XXI, 1464 und Jeanrenand, 
ibid. XSII, 12%. 
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8-z krwies sich als chlorfrei und gab bei der Analyse auf die Formel 
Cs fi Os stimmende Zahlen. 

I. 0.2622 g der bei loo0 getrockneten Substanz gaben 0.4637 g Kohlen- 
&me und 0.075 g Wasser. 

11. 0.1533 g der bei looo getrockneten Substanz gaben 0.2729 g Kohlen- 
sliure und 0.0418g Wasser. 

Gefunden 
I. 11. Ber. fiir CsH606 

C 48.48 
H 3.03 
0 48.49 

48.23 48.54 pCt. 
3.17 3.03 B 

Die Saure hat demnach die Zusammensetzung der D i o  x y- 
t e r e p h t a l s a u r e ,  mit der sie auch in ibrem Verhalten und in allen 
Eigenschaften (hinsichtlich der geringen Liislichkeit in Wasser, Alkohol 
und Aether, der charakteristischen Fluorescenz ihrer Liisungen, der 
Veranderung, die sie durch Eisenchlorid erfahrt) so genau iiberein- 
stimmt, dass uber die Identitat beider Verbindungen kein Zweifel ob- 
walten kann. Die Ausbeute an Dioxyterephtalsiiure betriigt nngefiihr 
die Halfte derjenigen an Dichlordihydroterephtalsaure; aus 25 g Sac- 
cinylobernsteinsaureather wurden 9- 10 g reine gechlorte Dihydrosaure 
und etwa 4 g Dioxyterephtalsaure erhalten. - Andere Verbindungen 
als die genannten konnten wir aus dem beim Behandeln des Succinylo- 
bernsteinsiiureathers mit Fiinffachchlorphosphor entstehenden Reactions- 
producte nicht isoliren. 

E i n w i r k u n g  von Phosphorpen tach lo r id  auf  p - D i c h l o r -  
d i h y d r o t e r e p h t a 1 s a u r  e. 

Bringt man bei 100° getrocknete p -Dichlordihydroterepbtalsaure 
(20 g) mit Fiinffachchlorphosphor (36 g) entsprechend 1 Molekiil Di- 
hydrosaure und 2 Molekiilen Phosphorpentachlorid zusammen, so findet 
schon bei gewiihnlicher Temperatur Reaction statt, Striime von Salz- 
aPure entweichen, und daa Gemisch nimmt diinnbreiige Beschaffenheit 
an. Sobald die Entwickelung von Salzsaure nachlasst, erhitzt man 
noch einige Zeit (etwa 6 Stunden) im Wasserbade, wobei die Ein- 
wirkung von Neuem unter Freiwerden von Salzsaure beginnt; der 
Kolbeninhalt Grbt sich gelblichbraun und wird vollstandig fliissig. 
Man destillirt darauf die Chlorverbindungen des Phosphors ab und unter- 
wirft das riickstandige syrupartige Liquidum der Destillation. Die 
Temperatur steigt raach anf 2750 und zwischen 275-2950 geht unter 
Zersetzung und Abspaltung von Salzsaure eine schwere, anfangs farb- 
lose, am Ende der Destillation riithlichgelbe Fliissigkeit iiber, die in 
der Vorlage krystallinisch erstarrt. Im Destillirkiilbchen hinterblieb 
eine kohlige Masse. Aus 20 g p-Dichlordihydroterephtalsaure erhielten 
wir 6 g  des festen Reactionsproducts, welches jedoch, wie die nahere 

_I 
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Untersuchung gezeigt hat, nicht einheitlich ist, sondern aus einem 
Gemenge zweier Korper besteht, namlich dem C h l o r i r  d e r  p-Di-  
c h l o r t e r e p h t a l s a u r e  und einer in Wasser und Sodaliisung sehr 
lei& lijslichen Saure; da letztere nur in sehr geringer Menge auf- 
trat, konnte sie bisher nicht nlher etudirt werden. 

Die Trennung beider Kiirper erfolgt durch Auskochen mit Ligroi'n, 
von welchem die SPure nicht aufgenommen wird, wahrend Dichlor- 
terephtalsaurechloriir in L6sung geht und sich beim Verdunsten der 
Ligroinliisung in schwach gelb gefarbten dickprismatischen Krystallen 
abscheidet. Durch mehrmaligea Umkrystallisiren aus Ligroi'n werden 
sie leicht farblos erhalten und schmelzen dann zwischen 80.5 - 810, 
Die Analyse der bei 50° getrockneten Subatanz ergab der Formel 
CeHa C14Oa entsprechende Werthe. 

I. 0.1511 g gaben 0.194 g Kohlensiiure und 0.0105 g Wasser. 
II. 0.19 g gaben mit Kalk gegliht 0.4019 g Chlorsilber = 0.0994 g Chlor. 

Berechnet Gefunden 
1. 11. COCl fiir c6H1C1~<cOc1 

C 35.28 35.01 - pct. 
H 0.73 0.77 - 
C1 52.20 - 52.31 s 
0 11.79 - - 

Die stark lichtbrechenden , beim langeren Liegen an der Lnft 
matt werdenden Krystalle des p -Dichlorterephtalsiiurechloriirs hatten 
die HH. L e  R o y e r  und D u p a r c  die Giite zu messen. Ihren Mit- 
theilungen zufolge krystallisirt die Verbindung im Bmonosymmetrischen 
Systema. 

a : b : c = 1.8480 : 1 : 2.4024. 
p = 1010 55'. 

An den kleinen, durchsichtigen und farb- 
losen prismatischen Krystallen sind die Jq;7 Flachen (loo), (OOi), (1 10) gut entwickelt; 
die kleine Flache (lOi) tritt nicht an allen 
Krystallen auf, wahrend FlPche (101) an 

-.:-:. keinem der drei gemessenen Priiparate be- 
obachtet werden konnte. 

I 
1110 

_------- 100 -____._._ ---A __---- 

Beobachtet Berechnet 
(100) : (001) = 68 0 5"' 
(100): (110) = 600 1' 
(001) : (ioi) = 600 9' 

- 
- 
- 

(001) : (110) = 84 0 

(110) : (ioi) = 68 0 33' 
840 15' 
680 49' 
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Mit Methylalkohol in der Wiirme behandelt , liefert Dichlor- 
terephtalsiiurechloriir in quantitativer Ausbeute den gut krystallisiren- 
den Methyl i i ther  d e r p - D i c h l o r t  e r eph ta l sau re ,  dessen Schmelz- 
punkt bei 1360, also etwas hoher liegt als er friiher (1. c.) von uns 
angegeben ist. - Ammoniak erzeugt aus dem Chloriir das ent- 

CON132 sprechende Amid C6HaClaCc O N H ~ .  Dasselbe entsteht, wenn in 

die atherische LBsung des Chloriirs durch Ealk getrocknetes Ammoniak- 
gas eingeleitet w i d ;  es fiillt dabei als amorphea, farbloses Pulver Bus, 
welches auch in Benzol und Schwefelkohlenstoff unloslich und von 
Wasser selbst in der Siedehitze nur in sehr geringer Menge gelost 
wird; aus der wjisserigen LBsung krystallisirt das Amid in farblosen 
Niidelchen, die bei 3000' noch nicht schmelzen. 

I. 0.1097 g gaben 0.1661 g KohlensBure (die Wawerbestimmung ist ver- 
loren gegangen). 

11. 0.0941 g gaben 0.1428 g KohlensBure und 0.0237 g Wasser. 
111. 0.1264 g gaben 0.1574 g Chlorsilber =- 0.0389 g Chlor. 
IV. 0.1524 g gaben bei 19O nnd 737 mm Druck 15.7 ccm Stidstoff. 

Berechnet Gefunden 
f i r  CS He Cl? NS 02 I. 11. 111. Iv. 

C 41.20 41.29 41.38 - - pct. 
- 2.79 - H 2.57 - 

CI 30.47 - - 
N 12.01 - - 
0 13.75 - - - - 

30.77 - s 

- 11.53 s 

Wie nicht anders zu erwarten war, zeigt der Methylather der 
p -Dichlordihydroterephtalsiiure in seinem Verhalten gegen Phosphor- 
pentachlorid die grosste Aehnlichkeit mit der freien Saure und wird 
durch dieses unter Elimination der Bbeiden addirtenc Wasserstoffatome 
in den Methylather der p- Dichlorterephtalsaure iibergefiihrt. Auf 
1 Molekiil dea gechlorten Hydroiithers (4.5 g) verwendeten wir 
2 Molekiile Fiinffachchlorphosphor (7 g) und leiteten die bei gewohn- 
licher Temperatur nicht eintretende Reaction durch Erwiirmen des 
Qemenges im W asserbade ein. Nach achtstiindiger Digestion konnte 
die Einwirkung ale beendet angesehen werden. Das von den Chlor- 
verbindungen des Phosphors befreite Reactionsproduct wurde darauf 
destillirt, und der iiber 2700 iibergehende und in der Vorlage er- 
atamende Anthgil aus heissem Ligroi'n, in dem er nur sehr schwer 
loslich ist , krystallisirt. Die beim Erkalten der Ligro'inlosung Bus- 
geschiedenen farblosen Nadeln vom Schrnelzpnnkt 136 konnten leicht 
81s p - Dichlorterephtalsauredimethyliither erkannt werden. Ueberdies 
bestatigte noch eine Elementaranalyse, dass diese Verbindung vorlag. 

0.1355 g gaben 0.2275 g Kohlensiiure und 0.0393 g Waeeer. 
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Ber. fiir Cg Ha Cla (C 0 0 CH& Gefunden 
C 45.62 45.79 pct. 
H 3.04 3.25 D 

C1 26.99 - B  

Reduc t ion  d e r  p-Dichlordihydroterephtalsaure. 
Dichlordihydroterephtalsaure wird von Natriumamalgam augen- 

blicklich reducirt; dabei farbt sich die Fliissigkeit aber in Folge der 
Oxydation durch die Luft braun. In Folge deasen wurde der Ver- 
such unter Einleiten von Eohlensaure und zwar in folgender Weise 
ausgefiihrt. 

10 g Dichlordihydroterephtalsaure wurden in der gerade niithigen 
Menge Natronlauge vom speciiischen Gewicht 1.2 g geliist, die Liisung 
mit 100 ccm Wasser verdiinnt und unter haufigem Umschiitteln 170 g 
4 procentiges Natriumamalgam in griisseren Portionen und nicht zu 
grossen Zwischenraumen eingetragen, wahrend gleichzeitig ein Kohlen- 
siturestrom durch die Fliissigkeit geleitet wird. Auch unter diesen 
Umstiinden verschwindet die gechlorte Hydrosaure sehr schnell, und 
nach Verlauf einiger Stunden war eine gewisse Menge einer in Wasser 
sehr schwer lijslichen Same gebildet, die auf Zusatz von Salzsaure 
zu der vom Quecksilber abgegossenen und filtrirten Fliissigkeit als 
fast farbloser flockiger Niederschlag ausEllt. Nach dem Auawaschen 
mit Wasser und Trocknen bei l l O o  bildet die Saure ein weisses 
amorphes Pulver, das bei 310° noch nicht schmilzt. Bei der Priifung 
mit Silberliisung erwies sie sich frei von Chlor und gab bei der 
Elementaranalyse auf die Formel CS €38 0 4  scharf stimmende Zahlen. 

0.1214 g gaben 0.254 g Kohlensiiure und 0.0505 g Wasser. 
Ber. fiir Cs Hs 0 4  Gefunden 

c 57.14 57.06 pCt. 
H 4.76 4.62 B 

0 38.1 - 
Die so erhaltene Dihydroterephtalaaure zeigt in allen ihren Eigen- 

schaften vollkommene Uebereinstimmung rnit der von A. v. B a e y e r  
aus Terephtalsaure gewonnenen und a18 41.4 erkannten Dihydroslure; 
um die Identitat unseres Reductionsproducts rnit di.4 Dihydroterephtal- 
saure vollkommen sicher zu erweisen, wurde noch der Methylather 
nach den Angaben A. v. Baeyer 's  dargestellt. Derselbe bildet sich 
leicht beim Erhitzen der getrockneten Saure (0.16 g) mit Fiinffach- 
chlorphosphor (0.4 g) und darauf folgendem Zersetzen der entstandenen 
klaren Liisung mit Methylalkohol. Durch Krystallisation aus Holz- 
geist gereinigt, besass der Aether sogleich den von A. v. B a e y e r  
angegebenen Schmelzpunkt 130° und auch eine, allerdings nur mit 
w e e  Substanz ausgefiihrte Elementaranalyse lieferte Zahlen, die zur 
Formel des Dihydroterephtalsauremethylathers stimmen. 



2113 

0.095 g gaben 0.2118 g Kohlensiinre und 0.0523 g Wassa-1). 
Ber. fiir Ca Hs (C 0 0 c H3h Gefunden 

C 61.22 60.84 pCt. 
H 6.12 6.11 B 

0 32.66 - 
Waa die Ausbeute an di.4-Dihydrosiiure betria,  so ist dieselbe 

kehe giinstige und hiingt nach unseren Erfahrungen wesentlich von 
dem schnelleren oder langsameren Verlauf der Reduction ab. Trffst 
man die oben angegebene Menge Natriumamalgam auf einmal in die 
in Natronlauge geloste Dichlordihydroterephtalsaure ein und kiirzt die 
Dauer der Einwirkung miiglichst ab, SO erhalt man etwa den sechsten 
Theil der angewendeten Dichlordihydroterephtalsaure an d1.4-Dihydro- 
ahre; Bndert man die Versuchsbedingungen derart, dass man das 
Amalgam nur allmahlich zur Wirkung bringt, SO verringert sich der 
Ertrag an Dihydrosiiure erheblich und macht nur einige Decigramme 
aus (bei sechsstiindiger Einwirkung des Amalgams gaben 10 g Dichlor- 
dihydroterephtalsaure nur 0.73 g d 1.4-DihydrosPure). 

Diese ungemein geringe Ausbeute an d 1.cDihydrosiiure hat wahr- 
scheinlich ihren Grund in der Bildung von B-Lactonen und anderen 
in Wasser leicht loslichen Producten, zu der die Anwesenheit der 
Chloratome Veranlassung giebt. (Vergl. A. v. Baeye r ,  Ann. Chem. 
Pharm. 245, 167.) Und dann wird die dl.4-Dihydroterephtalsaure 
j a  auch, wie es die kiirzlich veroffentlichten Versuche A. v. Baeyer’s  
dargethan, wenn auch nur langsam weiter reducirt und in die leicht 
liisliche da-Tetrahydrosiiure umgewandelt. 

Unter den in Wasser loslichen Verbindungen, die bei der Reduc- 
tion der p-Dichlor-d 1.4-Dihydrosaure auftreten, haben wir mit Sicher- 
heit BSal icylsaurec nachgewiesen, aber es entstehen dabei noch 
andere, zum Theil chlorhaltige Kiirper, die wir noch nicht in reinem 
Zustande isoliren konnten. - Der in Wasser lbsliche Theil des Re- 
ductionsproducts der p - Dicblor - d l . 4 -  Dihydroterephtalsiiure liisst sich 
den salzsauren Mutterlaugen durch Ausschiitteln mit Aether entziehen 
und bleibt nach dem Verduiisten des Losungsmittels als schwach 
gelblich gefiirbtes Oel zuriick , das im Exsiccator iiber Schwefelsaure 
zum grossten Theil feat wird. Das auf Thonplatten gut abgepresste, 
krystallinische Product, welches noch Chlor enthalt, erwies sich 
bei naherer Priifung als nicht homogen und schmolz erst inner- 
halb eines Intervalla VOD 10 Graden (zwischen 145 - 1550). Ver- 
schiedene Versuche, demselben durch wiederholte Krystallisation aus 
siedendem Wasser eine einheitliche und scharf schmelzende Verbindug 

1) Diese wie die vorhergehende Analyse hatte Hr. Dr. Andreocci die 
Frewdlichkeit fur uns auszufkhren. 

Beriohts d. D. chem. Gesellichaft. Jahrg. XXII. 13B 
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zu entziehen, hatten einen negativen Erfolg, und die aus der wassrigen 
Lbsung abgeschiedenen Krystallnadelchen zeigten ebenso wie das 
urspriingliche Gemenge keinen constanten Schmelzpunkt. Bei 'vor- 
sichtiger Sublimation dieses Gemenges auf dem Sandbade verfliich- 
tigte sich ein Theil in Form farbloser Nadeln, die in heissem Wasser 
leicht lbslich sind und beim Erkalten der Lbsung in langen, haar- 
feinen Nadeln ausfallen. Nach dem Umkrystallisiren aus Wasser 
schmolzen dieselben glatt zwischen 155-156O und waren analpen- 
rein; sie erwiesen sich frei von Chlor und zerlegten Sodalbsung 
unter Kohlensiiureentwickelung. Ihre wasserige Losung wird durch 
Eisenchlorid violett gefarbt und Rrom erzeugt in derselben sofort 
einen weissen Niederqchlag. Bei der Analyse wurden Zahlen gefunden, 
die zur Formel C ~ H 6 0 3  fiihrten. 

I. 0.1208 g der iiber Schwefelsiure getrockneten Substanz gaben 0.2665 g 
Kohlenstiure und 0.0496 g Wasser. 

II. 0.1295 g gaben 0.2888 g Kohlenskure und 0.051 g Wasser. 
Gefunden 

I. 11. Ber. fiir C7 HE 0 3  

C 60.87 60.16 ') 60.86 pCt. 
H 4.34 4.56 4.40 * 
0 34.79 - - 

Hiernach unterliegt es keinem Zweifel, dass eine Oxybenzobaure, 
und zwar mit Riicksicht auf den Schmelzpunkt und die iibrigen Eigen- 
schaften * S a1 icy1 s a  ure a vorliegt. 

Von einer genaueren Untersuchung der bei der Reduction der 
p-Dichlor-di.4-Dihydroterephtalsaure entstehenden Nebenproducte haben 
wir bei der Kostbarkeit des Ausgangsmaterials Abstand genommen ; 
bei unseren Versuchen lag uns hauptsachlich daran festzustellen, welche 
von den Dihydrosauren A. v. B a e y e r ' s  der aus dem Succinylobern- 
ateinsaureiither mittelst Fiinffachchlorphosphor dargestellten p-Dichlor- 
dihydroterephtalsaure entspricht, und dieser Nachweis ist mit Auf- 
findung der di.4-Dihydrosaure erbracht. 

Genf ,  im Juli 1889. 

*) Etwas zu schnell gegangen. 


