
Dass diese Bcetylverbindung drei Acetylgruppen entbalt, wurde 
noch weiter durch Wagung der  entaeetyliren Substanz bewiesen, 
welche man nach dem Verfahren von L i e b e r m a n n  beim Liisen 
der  Acetylverbindung in nitrosefreier concentrirter Schwefelsaure und 
Ansfallen der entacetylirten Substanz erhalt. 

0.2618 g Triacetylchrpsanthranol : 0.1625 g Chrysanthranol. 
Ber. 64.20. Gef. 63.11. 

Zum Beweis, dass im Dioxyanthranol die beiden Hydroxylgruppen 
der  beiden Benzolkerne noch erhalten sind, diente die Oxydation des 
Triacetyldioxyanthranols in Eisessig-Chromsiiure-~ischuug, Hierbei er- 
halt man D i a c e t y l c h r y  s a z i n l ) ,  Cl*H60t(O.CaH3O)a, gelbe, bei 
227-2320 schmelzeltde Pu’adeln. Das Vorliandensein zweier Acetyle 
murde nach dem oben angefiihrten Verfahren festgestellt. 

0.2992 g Diacetylehrysazin: 0.2209 g Chrysazin. 
Ber. 74.06. Gef. 73.83. 

I m  Chrysanthranol entspricht daher die nahere Stellung der Hy- 
droxyle in den Benzolkernen derjenigen des Chrysazins und ist inso- 
weit noch uicht ganz sicher festgestelit. 

Organisclres Laboratorium der Technischen Hochschule zu Berlin. 

482. R. Krauss: Ueber Dibrom-n-truxillsaure. 
(Eingegangen am 28. J u l i  1902.) 

Fiir die Halogenirung der Truxillsaure entsteht die Frage, o b  die 
eintretenden Siibstituenten den Cyclobutankern oder die Phenylgruppen 
aufsuchen. 

Da die tr-Truxillsaure selbst sich nicht glatt bromirt, sondernida- 
bei vie1 indifferente Producte abspaltet, so wurde der  Diathylester 
derselben a19 Ausgangspunkt gewiihlt. 

a-Truxill- 
saurediathylester wurde mit 4 Mo1.-Gew. Brom iibergossen, wobei sofort 
unter Entwickelung von Bromwasserstoff Reaction eintrat. Nach 21 
Stunden wurde das tiberschcssige Brom verjagt und die Substanz aus 
Alkohol umkrystallisirt. Dieses Product, durch Schiitteln mit kalter 
Sodaliisung mn erentuell verseiftem Ester gereinigt, wurde noch zwei- 
ma1 aus Alkohol umkrystallisirt, wobei es in schiinen, farblosen Nadeln 
vom Schmp. 724--126° erhalten wurde. 

0.1627 g Sbst.: 0,1152 g AgBr. - 0.2015 g Sbst.: O.3SFO q GO>, 0.0538 g 
Ha 0. 

D i b r  o ni t r ux i 11 sii u r e d i a t  hy l  e s t  e r  , Cna Hza 0 4  Brz. 

I) P i e s  Berlctite 12, 1% [lSi3]. 



CzsIlPzOJBr2. Ber. C 51.77, H 4.31, Br 3 1 . 3 .  
Gef. x 52.22, '1 4.66, )) 31.64. 

D i b r o m  t r u x i l l s a u r e ,  CuB1404Brg. Zii ihrer Darstellung 
wurde der Dibromtruxillsanreester '/a Stunde mit alkohoiiskhem Rali 
gekocht. Nach dem colligen Verjagen des Alkohols 16st man in Wasser  
und fallt mit verdiinnter SchwefelsLure. Die ausgeschiedene Dibrom- 
truxillsaure krystallisirt ails Eisessig in kleinen, farblosen Nfidelchen, 
die bei 260-264O schmelzen. Die Dibromtruxillsaure ist leicht 168- 
lich in Alkohol und Aether, etwas lijslich in heissem Tt'asser. 

0.1180 g Sbst.: 0.0974 g AgBr. 

C1aH140*Brs. Ber. Br 35.24. Gef. Br 35.13. 

Die Sodalosung der Dibromtruxillsaure reducirt Permanganatlijsung 
n i c h t ,  verhalt sich also noch der Truxillsfiure dorchaus analog. Dies 
thut sie auch bei der trocknen Bestillation insofern, als sie dabei in 
die eugehorige Mono b r o m z i m m t s a u r e  iibergeht. Da die Entpoly- 
merisiriingsCemperatur sebr hoch liegt , darf man den Yersuch nur in 
kleinem Maassstabe (rnit ca. 1 g Substanz auf einrnal) ausfiihren. Auch 
so entstehen noch vie1 in  Soda unlosliche Producte. Die SIure ent- 
steht nur in einer Ausbeute von etwa 35 pCt. Sie wird durch Losen 
in  Alkali, Ausfallen und Umkrystallisiren aus Eisessig gereinigt. Durch 
ihren Schmp. 249-251O erwies sie sich als p-Bromzirnmtsaure. derert 
Sclimp. G a b r i e l  zu 2530 angiebt'). Die Losung dieser SBure in 
Soda reducirt augenbiiclrlich kalte Permanganatlitsung unter Auftreten 
eines schwach aromatisch- aldehydischen Geruchs. 

Zur Oxydatioii mit Permanganat wurde 
die SodaIGsung der p-Bramzimmtsiiure in der Balte mit einem grossen 
Ueberschuss von Sprocentiger PermanganatlGsung versetzt und iiber 
Kacht stehen gelassen. Beim ZerstGren des uberschiissigen Perman- 
ganats und Losen des ausgeschiedenen Braunsteins mit schwefliger 
S a u ~  fiillt sogleich die gebildete Saure BUS. Sie erwies sirh als 
p-Brombenzo&aare. Einmal aus E k e &  umkrystallisirt , sehmilzt 
dieselbe scharf bei 251O. Charakteristisch ist ihre Sublimations- 
fahigkeit scbon bei Wasserbadtemperatur 2). Die Satire ist acliwer 16s- 
lich in heissem Wasser, leicht lijslich i n  Alkohoi und Aether. Me 
Sodalijsung dieser SIiure entfiirbt kaite Perrnanganatlijsung nicht. 

p - B r o m b e n z o & s i t n r e .  

O.E(i7 g Sbst.: 0.1184 g AgBr. - 0.1907 g Sbst.: 0.2940 g COZ, 0.0503 g 
Hz 0. 

CGH4BrCOaH. Ber. C 41.79, H 2.49, Br 39.80. 
Gef. s 42.04, a 2.93, )) 39.77. 

Diese B e r i c h  15, 2300 [lS$.ZJ. ?: Ann. (1. Chem. 143, 248. 
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Deninach t I i t t  das Ilrom bei dtlr Snbstitution der Trusillsiiure 
nicht in den Cyclobutanring, sondern in die beiden Benzolkerne gleich- 
massig und zwar in die p-Stellung zum Anknupfungspunkte im Butan- 
ring. Die Dibromtruxillsiiure besitzt dernnach die Constitution : 

(p)BrCgHq.CH.CCM.COzH . .  
N 0 z C . C H . C H . C s H * B r ( ~ ) .  

Organ. Laboratorium der Techniscben Hochschule zu 13 e r l i n .  

493. K. Bittnel: Ueber einige Derivate der n,n'-Dichloriso- 
nicotinsaure. 

(Eingegangen am 2s. J u l i  1902.) 

Die  folgenden Versuche, welche eine etwas nahere Kenntniss der  
a, a'-Dichlorisonicotinsaure bezweckten, wtirden auf Veranlassung des 
Hrn. Dr. L. F l a t o w  angestellt. Die genannte Saure gewinnt man, 
noch etwas leichter als nach der Vorschrift V O I ~  A. B e h r m a n n  und 
A. W. H o f m a n n  *), in sehr guter Ausbeute, wenn man Citrazinsaure 
lediglich mit ihrer dreifachen Menge Phosphoroxychlorid 4 Stunden 
irn Rohr  aof 310° erhitzt. 

(4, a'- D i a n  i 1 i d o  FJ r i din - 7'- c n I b on  e Bur e a ni  1 i d  , 
CO.NH.CeIIS 
/\ 

I /  7 

Cc; H5. NH .,, . NH. Cs I-I; 
N 

wird erhalten, wenn man Dichlorisonicotjnsaure (1 Theil) mit Anilin 
(4- 5 Theilen) so lange am Riickflusskiihler kocht, his eine heraus- 
genommene Probe beim Er kalten rollkommen erstarrt. Beim Aus- 
ziehen des nicht in Reaction getretenen Anilins rnit Aether bleibt das  
Reactionsproduct als in Aether nnlSslicher Krystallbrei zuriick. Man 
kocht diesen rnit Alkohol am, wobei der griisste Theil (ungefiihr 
zwei Drittel) in LBsung geht, unrl ein gleich naher zu besprechender 
hellgelber Kiirper zuriiekbleibt. 

Aus der Lijsung krystallisirt das Anilid in olirgriinen, glanzenden, 
secheeckigen Blattern, die bei 140--141° schmelzen. Dns Anilid ist 
in Alkohol leicht, in Aether schwer lijslich. 

I) Dieso Borichte 17, 2694 [lSF4]. 




