
T) a r  b t e 1 l u n g  d er P h t alal  d e h y d *a u r e  m i  t t e 1 s B i s u 1 fit. 
Man kann somohl die Phtalons%ure direct oder nach dem Neu- 

tralisiren rnit Natriumcarbonat mit einer concentrirten Liisi~ng VOII 

B id f i t  auf dem Wasserbad erwarmen, zur Trockne eindampfen und 
dann nach dem Ansauern die gebildetv Phtalaldehydsaure mit Aether 
ansziehen; rs wiirden so Ausbeuten von 25-60 pCt. erhalten. 10 g 
wasserfreie Phtalonsaure. 55 ccm Nntriumcarbonatlosung von 10 pCt. 
iind 30 ccm Natriumbisulfitlijsung gaben 4.5 g Phtalaldehydsaure vom 
Schmelzpunkt 96 O ;  theoretiscli konnten 7.7 g entstehen. Etwas besser 
wurde die Ausbentr und stieg auf 63-65 pCt. durch vorheriges Dar- 
-tellen d r s  Natriumsalzes. 1 0  g wasserfreie Phtalonsaurc wurden mit 
einer Natriumc:irbonatliisung, welch? 5.5g COS Naz rnthielt, zur Trocknr 
qedampft und das Salz in -10-50 CCIII einer auf 60° erwlirmten Bi- 
sulfitlosung von 40 pCt. S 0 3 N a H  eingetiagen. Man dampft zur 
'rrockne, macht sailer, zieht mit Aetlier am und erhalt direct eine 
Phtalaldehydsaure \-on ungefahr 96" Schmelzpunkt, wahrend die 
Inittels Anilin rrhaltene nnch Anqabe dt.3 Patcnta, wie wir bestiitigen 
kiinnen , etwas tiefer schmilzt (8i-88O). Nach welcher Metliode die 
brBseren Aiisbeiiten erzielt werden . kijnnte nur durch eine griissere 
Zahl vergleichender Versuche festgestellt werden. Bei Wiederholung 
des oben erwahnten Patents arhielten wir 72-73 pCt. der theoretischen 
dmsbeiite, doch war die SBure, wie angegeben, nicht gana so rein. 

70. C. Graebe und F. Tri impy: Ueber Homophtalsaure 
(Phenathylsaure - methyleaure-l,2). 

(Eingegangen am 2% Februar.) 

Die Phtaloesaure lasst sich leicht und rnit fast quantitativer Aus- 
,CH~.COI H , beute durch JodwasserstofY in Homophtalsaure , CsHclC02 

verwandeln und bildet also das beste Ausgangematerial, urn letzterr 
darznstellen. Da die angewandte Jodwasserstoffsaure zurlckgewonnen 
nerden kann, so ist diese Methode auch die billigste. Die  Reduction 
der Phtalonsaure gelingt sowohl rnit kleinen wie rnit g rhseren  Mengeii 
gleicb gut. Folgende Verhaltnisse haben sich als zweckmassig er- 
wiesen. 10 g Phtalonsaure, 2 g rother Phosphor, 12 ccm Jodwasser- 
stoffssure von 1.67 spec. Gewicht und 3 ccm Wasser werden wahrend 
:;-4 Stunden am nufsteigendcn Kiihler erhitzt (benutzt man krystalli- 
sirte Phtdonuaure, so nimmt inan 11.6 g Saure und nur 1 ccni Wasser). 
Die Masse wird nach etwa zwei Stunden dickfliissig und die Homo- 
pbtalsliirr begtbnt sich auszuscheiden. Sowie die obige Zeit ver- 
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st,richen ist, fiifit man zu der heisseii Iliisung 1-5-18 ccm Wasser, 
kocht, bis alle Saure sich gelost hat. und filtrirt heiss, am besten 
niittelst Warrnwassertrichter. Baini Erknlten scheidet sich der gr6sste 
Theil der Homophtalsaure sofort, rein nus. Die Mutterlauge zirht 
ntaii mit, Aether aus;  diesrr letztere Thri l  kann uoch etwas .unver- 
iinderte Phtalonsaure enthalteii , voii der sie leicht durch Erwarmen 
mit ~ e h r  wenig Wamer zu t.rcwiien ist. Aus der Lijsung, welche die 
Jodwasserstoffsiitire iieben Phosphorsiiurr iind phosphoriger Saure 
enthslt,  gewinrit man ersterr zuriick. Die Ausbeute an Homophtal- 
siiure betrug gegrn !)5 pCt,. Diirch Schmelzpunkt and Anslyse wurde 
constatirt. dass die so rrlialtene Siiure rein i d .  Wird die Homo- 
phtalsarirr arif urigefahr 1!)0 erhitzt, so geht sie, wie W. W i s  1 i c e 11 u s 
fand, in Anhydrid iiber ; erhitzt mail dniit i  rtwns liijher. auf 210--230", 
.so t,ritt von neiiern G:tsentwickeliing eiii, uiid es  bildet sich fast (iuni1- 
titatir H y d r n d i 1' h t a 11 it c t o i i  s 5 I I  r e. I)er ~:t.vriic.htsvei.lust von Iioiiio- 
phtalsaure, welchr a i i f  2.30" rrhitzt wordrn w x ,  brtrug 24.5 pCt.. 
wiihreud der Hilduug voii  H~dIodiphtaIlactoiisiiur.e 25.;) pCt. ent- 
aprechen. Das zurrst grbildrti. Anhydrid drr  Hornol,ht;tlsiiirr spsltt-t 
hierbei Kohlrnoxyd ab. 

I k r  Rickstand schmilzt cihrie weit.ere Reinigoug bei 19.-)- 198 ". 
11% sich vollkommen in Natriumc!arbonnt rind entslirirht in nllen 
Eigenschaften der von J. W i .< 1 i c e n  u s entdeckteri Hydrodiphtallar- 
tonsaiire. 

C ~ S H I ~ O ~ .  Ber. C: 71.64, H 1.-%i. 
Gef. >> 71.41;, ?> 4.48. 

L)a twi der Reduction der l'ht:ils:'inrr iiur :i pCt. Hydrodiphtal- 
lactonskure erhalten wcrdm, so lirfert dir Bildung derselbt.ir aus 
Homophtalsaure eine beqiiriitrre I~~irstrllungsrnrtltodr. 

Der  Umstand, dsss bririi Ihhitzrn das HornopbtalsBureniihydricl 
leicht weiter zerfallt, erklart :iitch, wxritrn liriin Schmelzen der Skure 
W. W i s l  i c e n u s  rinrn etw:is grii.sserrii Wa.-servrrlust fand, als der 
Anhydridbildung entspricht. 1):ther wird a ~ c h ,  rntsprechrnd drll An- 
gaben dieses Cliernikers, das reinr -4iibydrid ;mi bestell durch Be- 
handelri der  SBure niit Acetylcltlorid dargestellt. 

, -CH2.  C O .  C g  Hs 
COa H 

$- D e so  x y I) e n z o i'n car11 o ii  s C 11 r e  . Cg Hi 

Dir F r i e d  e 1-Cr a f t  'sclie Condensation von Pht:tlsaure:iiihydrid 
mit aromatischen Kohlen\\ asserstoffen irt bisher uicht arif die Homo- 
phtalsaure :iusgedehnt wordrit. Es erscliien ULIS interessant zii uotcr- 
siichen , ob das Auhydrid dirser Saurt. vine aliuliclw Elrxtion liefert 
und mit welchrm d w  heiden CarboiryI~rupprii des Homophtalsanre- 
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atthydrids die Krtonbildung cjrfolgt. Liisrre \-ersuclir zeigen. dass 
Homophtalsaurennhydrid sich grnau so wir I'htalsaut.r3rihydrid mit 
arornatischrn Kohlenwnr~rrstoffen 1 erbindrt und dass dirse riiit dern 
Carbonyl der Iangerrn Sritriikette sich vereinigrn. Hei Ailwendung 
\-on Benzol entsteht dip eiicrst 1-011 0 a b r i  e l  dargestellte $-L)esoxp- 
benzo'incarbortsiiure. 

Man erhitzt 1 0  g ~ 1 o t n o p l i t u l s i i u r e : n t i ~ ~ ~ i d  ntit 100 g Brnzol und 
12 g Alurniniurnchlorid wdhrrnd 3 Stunden i i i n  aufsteigetideri Kiihler, 
fiigt Wasser uttd etwas Salzsiiurr hiitzo tind destillirt das Benzol mit 
Wasserdampf ab. Nach dent Abkuhlra schridet sich der griisste Tbeil 
der gebildeteri Siiure aus. Dieselbe wurde narh detn Aoswaecben 
rnit etwas Nntriurncarboiiatli i~u~l~ gekocht, woliei sich etwas dr r  Saure 
beigemengtes Isobenzalphtalid, wrlchrs woltl durch weitere Ein- 
wirkung des Chlornltintiiiiuriis rritstandert ist, gleichfalls liist. Mr 
mit Sdzsaure  wieder ausgefiillte S l u r e  wui de atis Alkohol kry- 
stallisirt. 

C K , H ~ ~ O J .  Ber. C 75.00, H 5.00. 
Gef. )> 71.89, * 5.18. 

Den Eigenschaften nach entspricht das Condetisatioiisproduct, 
03, vollkomrnen der P-Desoxybenzoi'ncarboltsaure voii G a b r i e l .  

Bei 140O beginnt sie weich zu werden utid wird bei raschem Er- 
hitzen bpi ungefahr 160" fliissig; bei etwas hiiherer Ternperatur tritt 

Zersetzung unter Bildung voit Isobenzalphtalid, Cg H,. 

?in. Die nach unsrrer Rlethode erlialtetie P-Desoxybenzoincarbon- 
satire verlor beirn Erhitzen auf 200'' 7.7 pCt. an Gewicht; deiit Ueber- 
gang in Isobenzalphtalid entspriclrt 7.5 pCt. Der Riickstand loste sich 
nicht in kalter Natriunicarbonatliisiiii~ und schrnolz nach dem Um- 
kry&dlisiren aus Alkohol bei 90"; nach G a b r i e l  licgt der Schmelz- 
punkt des Isobenzalphtalids bei 90-91 ". Beim Erwarnieri gleicher 
Molekcle der Saure und Phosphorchlorid wurde dasselbe Isobenzal- 
phtalid gebildet. Durrh Eindninpfen obiger Saure mit Ariimoniak er- 
hielten wir, neben uttreianderter Saure, da* bei 194 - 195 O scbmelzende 
Iaobenzalphtalimidin. 

, CH : C . CeH s 
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G e n f ,  Universitatslaboratoriurn. 




