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Schwefelsiinre mit rein gelber Farbe, von verdinoten Laugen orange-
gelb (obne Fluorescenzerscheinungen) aufgenommen; Wasser, Aether
und Ligroin lésen sie nicht, wohl aber Aceton, Alkohol, Chloroform,
Essigester und Eisessig.
0.1220 g Shst.: 0.3235 g CO,, 0.0471 g Hy0.
CQ; H.eOk;. Ber. C 7'.).0, H 4.0.
Gef. » 72.3, » 4.2.

3-Benzoyl-4-anhydromethyl-5.7-diacetoxy-[1.4-benzopy-
ranol}-2-phenyl-o-carbonséure.

Behandelt man das Phloroglucincondensationsproduct, ganz #lin-
lich wie dasjenige des Resorcins, mit Eisessig und Essigsiureanhydrid,
so entsteht eine Diacetylverbindung, die jedoch nicht in krystallisirter,
sondern nuar in amorpher Form erhalten werden konnte, Sie wurde
durch mehrmaliges Lo&sen in KEisessig und partielles Ausfillen mit
Wasser gereinigt, ist gelblich gefirbt und schmilzt bei 189° unter
Zersetzung.

Diese Carbonsiure 18st sich nicht in Wasser, dagegen in Aceton,
Aether, Chloroform, Essigester, Eisessig und Ligroin. Fir die Ana-
lyse wurde die acht Tage lang im Exsiccator gestandene Substapz
nochmals bei 100° im Wasserstoffstrom getrocknet.

0.1255 g Sbst.: 0.3174 g COq, 0.0504 g HL0.

C;gHgoOs. Ber. C 69.4, H 4.1.
Gef. » 689, » 4.4.

294, Herm. Kusel: Isocarbostyrilderivate mit
metasubstituirtem Benzolkern.

[Aus dem I, Berliner Chemischen Universititslaboratorium.]
(Eingegangen am 30. April 1904.)

Im Benzolkern substituirte Derivate des Isocarbostyrils hat zu-
erst Paul Fritsch!) aus Ketolestern substituirter Benzoésiuren syn-
thetisirt, aber seine Methode war picht anwendbar, wenn nach dem
gewihlten Ausgangsmaterial Isocarbostyrile za erwarten waren, die
pnur einen Substitnenten in Stellung 6 oder 72) enthalten sollten. Der-

1) Ann. d. Chem. 286, 1 [1895]; 296, 344 [1397]
SN

2) Stellungsbezeichoung gemiss dem Schema: | ‘ | .
LYY
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artige Verbindungen habe ich auf Veranlassung von Hrn. Professor
S. Gabriel nach seiner newerdings gefundenen Synthese!) aus
Estern des g-Aethoxyphtalylglycins und des p-Aethoxy-
phtalylalanins durch Umlagerung mittels Natriumalkoholaten
dargestellt,

Bei der Behandlung des erstgenannten Esters mit Natriumalko-
holaten im verschlossenen Gefiss bei 100° entstand in Folge einer Re-
action, die sich analog der Bildung des Natracetessigesters nach
Claisen’s Theorie erkliren ldsst?), zunichst ein Natriumsalz des
6- (oder 7-)Oxalkyl-(4)-oxyisocarbostyrii-(3)-carbonsiure-
esters:

CO

. CO — - NH
Pl N P
Rﬂ | N.CH..CO;R RNz, RO, | @
~0 \/\C@N@:GC@R
RO~~~ C(ONa)=C.CO,R
oder . 1 (I1).
B ¢/6) “NH

Beim Kochen der aus seiner wissrigen Lésung durch verdiinnte
Séuren oder Salmiak abgeschiedenen Verbindung RO.CyH;(0H)(CO.R)N
mit Brom- oder Jodwasserstoffsinre wird die Oxalkylgruppe verseift
und die Carboxylgruppe abgespalten; es hinterbleibt sehr leicht hy-
drolisirbares halogenwasserstotfsaures Sulz des 1.4.6- (oder .7)-Tri-
oxyisochinolins:

HO~ 'QO“FH / HO -~~~ CO—CH,
{Ia) oder \ i ‘ (I1a).
s CO—CH, T~ "~CO—NH

Dureh Oxydation liefert dieser Kérper, indem er in der Ketoform
reagirt, ein Product vou der empirischen Forme! CsHs; O3N, welches
in allen Eigenschaften dem von 8. Gabriel und J. Colman gefun-
depen Carbindigo durchaus dhnlich, also jedenfalls auch bimolekular
ist, uad daram als Dioxycarbindigo:

~CO.NH- SC: 0 /‘\IH CO.

co ~—C0— 7
bezeichnet werden darf. Bei der Reduction mittels Jodwasserstoff-
siure und rothem Phosphor geht das Trioxvisochinolin in 1.6- (oder .7-)
Dioxyvisochinolin {ber:
- _~CO-—-X1i

HO.CyHy<Z -Cs Hs.OH

1y CH=CH
) oder HO | (I1b),

-~ - CH=CH "~ T-CO—NH

HO:

I Dies2 Berichte 33, 93 “1890750. iloes 30081 f
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das, mit Phosphoroxychlorid unter Druck erhitzt, das entsprechende
Dichlorisochinolin, iiber Zinkstaub destillirt aber Isochinolin,
CyHr N, giebt.

Durch die Bildung des Letzteren ist zwar die erwartete Constitution
des anfinglichen Umlagerungsproductes als eines bihexaeyclischen
Systems mit dem Stickstoffatom in Stellung 2 sichergestellt, aber
die Frage, ob der Substituent im Benzolkern in Stellung 6 oder 7
steht, d. h. ob die Formeln I, Ia und 1b oder II, Ila und IIb gelten,
muss vorldufiz unbeantwortet bleiben. Wihrend sich nimlich die
Constitution des Dioxycopyrins?), fiir welches eine dhnliche Entschei-
dung, und zwar zwischen den Formeln

N ,/\\/-COml‘\TH N/\/CO—QHg
| \ und l ]‘
~CO—CHgq ~"~CO—-NH
zu treffen war. leicht ermitteln liess durch eine Reduction, welche zu
N _~-COOH N \/Cg H;
nicht i !
" ~Ce Hs -~ COOH

fithrte, gelany es in vorliegendem Falle nicht, durch Reduction den
stickstoflhaltigen Ring zu sprengen, und etwa eine p- oder m-Aethyl-
rhenolearbonsiure

N COOH C.H

T ~_ w2 Lls

HO (Ie) bezw. HO[ | (Ile)
~Co Hi ~"~C0OO0H

2z erhalten, wodurch die Constitution bewiesen wire.

Der g-Aethoxyphtalylalaninester liefert durch Behandlung
mit Natriumalkoholat und Fillung der wiissrigen Ldsung des entstan-
denen Natriumsalzes mit verdiionten S#uren oder Salmiak 6- (oder
7-)Aethoxy-(4)-oxy-(3)-methylisocarbostyril, aus dem beim
Kochen mit Jodwasserstoffsiiare (3)-Methyl-1.4.6- (oder .7)-trioxy-
isochinolin wird.

1. g-Aethoxyphtalyl-glycinester,

1. Condensationdes g-Aethoxy-phtalsdureanhydrids mit
{41ykocoll. Die Componenten werden in molekularem Verhiltniss
'1:0.39) gemengt und anf 140° erhitzt. Die klare Schmelze schinmt
auf, indem Wasserdimpfe entweichen, erstarrt alsdann und wird aus
220 Theilen Wasser umkrystallisirt.

1) Diese Berichte 35, 1362 [1902).
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Die farblosen Krystalle sind flache Stibchen, schmelzen bei 179°
und l3sen sich ausser in Wagser sehr leicht in Aceton, leicht in Al-
kohol und anderen Ldsungsmitteln; schwer in Benzol, Xylol, Pseudo-
camol, nicht in Ligroin und Petroléther.

0.1442 g Shst.: 7.1 cem N (16.5", 772 mm).

CyH;0.C¢H3(CO); N.CH,.COOIL, d. i- p-Aethoxyphtalyl-glycin,
= CmHuUaN. Ber. N 5.62. Gef. N H.81.

2. Veresterung. Man 16st die Verbindung in der fiinffachen
Menge heissem Aethylalkohol und siittigt unter Ausschluss von Feunch-
tigkeit mit Salzsiuregas. Darnach erstarrt die Ldsung zu einem
Krystallbrei, den man mit Wasser wischt und aus 4 Theilen Alkohol
ucﬁkrystallisirt. Die grossen, farblosen Nadeln schmelzen bei 1189,
sind unléslich in Ligroin und Petroléather, 18slich in Aether, Alkohol,
Aceton, Chloroform, Essigester, Benzol und Homologen.

0. 1405 g Shst.: 0.3106 g COy, 0.0701 g H,0.

Cx4H1505N. Bel‘. C 60.65, H 5.41.
Gef. » "60.27, » 5.59.

3. Umlagerung: a) mittels Natriuméithylat. 10 g g-Aeth-
oxyphtalyl-glyciniithylester werden in 45 ccm Aethylalkohol gelsst
und in ein Einschlussrohr oder bequemer in ein Kupferkélbchen ge-
fiillt. Dazu giebt man eine Losung von 1 g Natrium in 20 cem
Acethylalkohol, verschliesst das Gefiss schnell und erhitzt es 2!'/o—3 Stdn.
im Wasserbade. Der erkaltete Inhalt bildet alsdann eine gelbgriine
Gallerte, die von einem gelben Salz durchsetzt ist. Die gesammte
Masse wird in lanem Wasser gelést, mit Salmiakl8suog oder verdiinn-
ter Sture versetzt und ganz gelinde auf dem Wasserbade erwirmt,
wobei die entstandene schleimige Féllang krystallinisch unod nun guat
filtrirbar wird. Aus Aethylalkohol oder viel Wasser krystallisirt die
Verbindung in farblosen Nadeln, die sich gegen 233° unter Blasen-
werfen zersetzen.

0.1468 g Shst.: 0.3241 g COy, 0.0707 g Ha0. — 0.1431 g Shst.: 0.3166 g
CO., 0.0708 g 1150.

C1aH50sN.  Ber. C 60.65, H 541.
Gef. » 60.22, 60.34, » 5.34, 5.5.

Die dem Ausgangsmaterial isomere Substanz ist 6- (oder 7-)
Aethoxy-(4)-oxyisocarbostyril-(3)-carbonsiuredthylester.
Die Rohausbeute betrdgt etwa 50 pCt. der Theorie. Die Verbindung
ist leicht Ioslich in Aceton und Eisessig, unldslich in Aether, Ligrein,
Petrolither, Benzol, Chloroform, sowie in Ammoniak. Concentrirtes,
fixes Alkali bildet das oben erwiithnte Alkalisalz zuriick, das in ver-
diinnter, alkoholisch-alkalischer Lisung beim Erwirmeu unter Farben
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wechsel Zersetzung erleidet. Salmiak oder Sduren fillen dann nicht
mehr das beschriebene Isocarbostyrilderivat.

b) Mittels Natriummethylat. Man digerirt den B-Aethoxy-
phtalylglyciniithylester in der sechsfachen Menge Methylalkohol nach
Zusatz von !/; seines Gewichtes Natrium, das in 25 Theilen Methyl-
alkohol geldst ist, wie bei a) in verschlossenem Gefiiss bei 100°. Der
erkaltete, gelatinirte, ebenfalls von einem gelben Salz durchsetzte In-
halt wird in Wasser gelost, darch Salmiak oder verdiinnte S#duren
gefillt und schwach erwirmt. Der dabei entstandene Niederschlag
krystallisirt aus Methylalkohol in furblosen Nadeln, die gegen 248°
unter Blasenwerfen dunkelroth und fiissig werden.

0.1514 g Sbst.: 0.3251 g COs, 0.0625 g Hy0. — 0.1489 g Sbst.: 0.3142 g
€Oy, 0.0617 g HyO. — 0.1440 g Shst.: 7.1 cem N (179 756.5 mm).

012 HnOaN. Ber. C 57.80, H 4.41, N 5.62.
Gef. » 57.42, 57.35, » 4.49, 4.6, » 5.70.

Somit ist die Verbindung aus dem Ester unter Austausch der
Aethyl- gegen Methyl- Gruppen und Umlagerung entstanden und zu
bezeichnen als 6- (oder 7-) Methoxy-(4)-oxyisocarbostyril-(3)-
carbonsiiuremethylester. Das vorliegende Product verhilt sich
in Bezug anf Lislichkeit und gegen Alkalien ganz wie die bei a) be-
schriebene Aethylverbindung; die Ausbeuten waren aber stets besser,
nimlich gegen 70 pCt. der Theorie.

4. Verseifung der Umlagerungsproducte. Die zn 3a) und
b) erhaltenen Verbindangen werden in Portionen von 3—6 g in Kélb-
chen von 100—150 ccm Inhalt mit eingeschliffenem Luftkiiblrohr mit
der fiinffachen Menge Bromwasserstoffsiure (spec. Gewicht = 1.49)
gekocht. Es tritt bald lebhaftes Schiumen eiu; im Kihlrohr conden-
siren sich Tropfen von Bromalkyl, und Kohlensiiure entweicht. Nach
4—6 Stunden ist die Reaction beendet, und der Inhalt des Kolbchens
erstarrt beim Abkiihlen zu einem ziegelrothen Krystallbrei. Man
saugt ihn {ber einem Platinconus ab und tiocknet ihn auf Thon. Er
besteht aus einem Bromhydrat, das beim Behandeln mit Wasser leicht
die Siure verliert und mattrothe, beiderseits spitze Nadeln hinter-
lidsst, die aus Wasser umkrystallisirt werden. Bei hoherer Tem-
peratar verfirben sie sich, sind aber bei 300° noch nicht geschmolzen.

0.1425 g Shst.: 0.3182 g COy, 0.0539 g Hy0. — 0.1375 g Sbst.: 9.6 cem
N (179, 757 mm).

CyH7;O3N. Ber. C 61.01, H 3.95, N 7.9.
Gef. » 60.91, » 4.21, » 8.07.

Die Verbindung ist also HO.CyH4(OH): N, d.i. 1.4.6- (oder .7-)
Trioxyisochinolin. Die Rohausbeute betrdgt {iber 80 pCt. der
Theorie. Es 16st sich auch in Alkohol und Eisessig, nicht in Aether,
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Benzol, Ligroin und Petrolither. Von Alkalien wird das Trioxyiso-
chinolin leicht gel6st; beim Erwiirmen an der Luft wird diese Lésung
tiefdunkelviolet, und verdiinnte Séuren fillen nun ein rothflockiges,
in allen iiblichen Losungsmitteln véllig unlésliches Product, den Di-
oxycarbindigo (s. unten).

Weit schneller (schon in 1'/s —2 Stunden) vollzieht sich die Bil-
dung der Trioxyverbindung, wenn man statt der Bromwasserstoffsiure
Jodwasserstoffsiure (spec. Gewicht = 1.7) verwendet. Beim Erkalten
der Losung scheidet sich auch in diesem Falle ein Salz, gelbliches
Trioxyisochinolinjodhydrat, ab, das bei der Behandlung mit Wasser
ebenfalls die Siure verliert.

5. Reduction des Trioxy-isochinolins. Die Substanz wird
mit einem Viertel bis zu einem Drittel ihres Gewichtes rothem Phos-
phor verriebenu und mit der achtfachen Menge Jodwasserstofisiure
(spec. Gewieht = 1.7) in einem Bombenrohr 3 Stunden auf 185¢ er-
hitzt. Beim Oeffnen zeigt sich starker Druck. Im Rohr befindet sich
als eine durchsichtige, strahllge Krystallmasse ein Jodhydrat, das ab-
gesaugt und aut Thon getrocknet wird. Warmes Wasser spaltet
daraus die Sidure ab; es hinterbleiben farblose Nadeln, die durch
Umbkrystallisiren aus 23 Theilen Wasser gereinigt werden. Sie schmel-
zen bei 270°.

0.1405 g Shst.: 0.3442 g COs, 0.0570 g HsO. — 0.1465 g Sbst.: 11.1 com
N (169 760 mm).

CoH70:N. Ber. C 67.08, H 4.43, N 8.7.
Gef. » (6.83, » 4.48, » 8.8.

Nach den bisherigen Erfahrungen bei Oxyisocarbostyrilen ist mit
Sicherheit anzunehmen, dass das in Stellung 4 befindliche Hydroxvyl
reducirt worden, mithin das Rednctionsproduct als 6- (oder .7-)Oxy-
isocarbostyril zu bezeichnen ist. Die Robausbeute betrug besten-
falls 36 pCt. der Theorie. Die Verbindung lést sich in Alkohol,
schwerer in Aceton, garnicht in Aether, Ligroin, Petrolither, Benzol
und Homologen, Essigester, Chloroform. Die alkalische Lésung bleibt
selbst beim Erwirmen farblos, im Gegensatz zu jener des Trioxyiso-
chinoling, ein weiterer Beweis dafiir, die Gruppirung .CO.CH,.
= [.C(OH):CH.] nicht mehr vorhanden ist. Die trockne Substanz
giebt, mit Zinkstaub erhitzt, alsbald den charakteristischen Geruch
des Isochinolins.

6. Chlorirung des 6- (oder 7-)Oxyisocarbostyrils. Die
Substanz wird mit der vierfachen Menge frisch destillirten Phosphor-
oxychlorids (Sdp. 107%) 4 Stunden auf 165° im Rohr erhitzt. Nach
Erkalten trépfelt man die Losung auf Eisstiicke. Der Niederschlag
wird abfiltrirt, mit Wasser gewaschen und im Dampfstrom destillirt.
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Sehr langsam gehen Oeltrépfchen iiber, die zn feinen Nadeln erstarren
und bei 95.5—96°% schmelzen.

0.1764 g Shst.: 0.2548 g AgCl.

CoHs NCla. Ber. Cl 85.86. Gef. Cl 35.75.

Das vorliegende 1.6- (oder .7-)Dichlor-isochinolin istin allen
iiblichen Losnngsmitteln 16slich, aber nicht in Alkalien. Mit Gold-
chlorid und Platinchlorwasserstoffsiiure bildet es in salzsaurer Lisung
gelbe, krystallisirte Salze.

7. Oxydation des 1.4.6- (oder .7-)Trioxy-isochinolins. Auf
die rothe Fillung, die sich aus der alkalischen Ldsung des Trioxy-
isochinoling erhalten lisst, ist schon oben bei 5. hingewiesen. Am
besten aber erhilt man sie aus heisser, zehnprocentiger, salzsaurer
Lésung der Substanz, auf Zusatz von heisser, salzsaurer Wasserstoff-
superoxydlésung. Der abfiltrirte, amorphe, tiefdunkelrothe Nieder-
schlag wird mit kochendem Wasser gewaschen und fliichtig auf Thon
getrocknet. Nur unter folgenden Bedingungen war er krystallisirt
zu erhalten: 50 mg Substanz werden in einem Reagensglas mit 2'/; cem
Schwefelsiiure (D) == 1.775), die man sich durch Vermischen von 10 cem
Wasser mit 30 cem concentrirter Schwefelsiuvre (D = 1.84) herstellt,
innig verrihrt, und nun unter stetem Umrihren mit dem Thermo-
meter einige Augenblicke bis auf 165 —170° erwirmt; dann ist eine
tiefrothe, klare Lésung entstanden; aus ibr scheiden sich bei langsamem
Erkalten rothe Nadeln ab, die sich zum Theil zu strahlig kugeligen
Aggregaten zusammensetzen. Danach giesst man das Ganpze auf eine
harte (fiir quantitative Zwecke bestimmte) Thonplatte und spritzt die
Krystalle gleich nach dem Eintrocknen der Schwefelsiure in eine
Schale, in der sie wmit viel Wasser aufgekocht, nun filtrirt und mit
kochendem Wasser gewaschen werden. Die Substanz ist jetzt vollig
krystallinisch, enthilt jedoch in wechselnden kleinen Mengen Unver-
brennliches, das von der Thonplatte herriihrt. Im Schmelzrohrehen
fiirbt sie sich von ca. 2607 dunkler, ist aber bei 300° noch nicht ge-
schmolzen. Auf dem Platinblech erhitzt, entweicht etwas réthlicher
Dampf und die Substanz schmilzt zu einer ziihen, schwarzen Masse,
worauf sie unter Blasenwerfen verkohlt. Bei der Elementaranalyse
ist im Verbrennungsrohr voriibergehend ein rothes Sublimat zu be-
merken. Wegen ihrer Unlgslichkeit selbst in Nitrobenzol konnte eine
ebuilioskopische Molekunlargewichtsbestimmung nicht ansgefihrt werden,
wiihrend dies beim Carbindigo?!) méglich war. Nach Entstehungsweise
und Verhalten ist sie aber als dessen vélliges Analogon anzusprechen.
Man darf die Substanz daber als Dioxy-carbindigo bezeichnen:

HO.CeH < o9 N~ ¢ = 0< BH - ©O> gomy.0m.

) Diese Berichte 35, 2430 [1902].
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Die Analysen stimmten (nach Abzug der Asche) auf diese Formel:
0.1166 g Sbst.: 0.2562 g COs, 0.0313 g Hy0, 0.0025 g Asche. — 0.1239 g
Sbst.: 0.2719 g CO, 0.0325 g Ha 0, 0.0031 g Asche, — 0.1095 g Sbst.: 7.6 cem
N (179, 758 mm), 0.0018 g Asche,
CisHic0sNo. Ber. C 61.71, H 2.6, N 8.0.
Gef. » 61.24, 61.38, » 3.04, 2.99, » 8.2.

Das Trioxyisochinolin giebt etwa 20 pCt. rohen und nuar § pCt.
der Theorie krystallisirten Dioxycarbindigo. In Alkalien 18st er sich.
Die ammoniakalische Ldsung ist tiefviolet, an der Oberfliche goldig
schimmernd. Mit wenig Kalilauge entsteht eine tiefdunkle, blaaviolette
Losung, die auf Zusatz von mehr Alkali schwach hellgelb wird. Setzt
man nun vorsichtig Salmiak hinzu, so entsteht wieder die gefirbte
Loésung, und beim Kochen wird Dioxycarbindigo regenerirt.

11, g-Aethoxyphtalyl-alaninester.

1. Condensation des §-Aethoxyphtalsiureanhydrids mit
Alanin. In 1 Theil geschmolzenes, 145—1500 warmes Anhydrid werden
0.46 Gew.-ThL. Alanin eingeriihrt. Es tritt Lésung und Wasserdampf-
Entwickelung unter lebhaftem Schiumen ein. Die Schmelze erstarrt,
wenn man sie mit beissem Wasser durchriihrt. Aus 60 Theilen
Wasser krystallisirt die Verbindung in linglichen, an den Schmal-
seiten abgeschrigten Plittchen, die bei 1469 schmelzen.

0.1428 g Sbst.: 6.7 cem N (15.50, 761 mm).

ngngO:,N. Ber. N 53-) Gef N 5.4).

Das f-Aethoxyphtalyl-alanin, CoH;0.CsH;(CO); N.CH(CHj).
COyH, erhilt man in einer Ausbeute von 75 pCt. der Theorie. Es
ist in allen iiblichen Ldsungsmitteln 16slich, ausser in Ligroin und
Petrolither.

2. Veresterung. Die Substanz wird in 5 Theilen Alkohol mit
Salzsiduregas gesittigt. Dann giesst man die Losang in Wasser, dthert
den 0Olig abgeschiedenen Ester aus, verdampft den Aether und I6st
das Oel nochmals in 5 Theilen Alkobol, ans dem beim Abkiihlen
Stibchen vom Schmp. 78° anschiessen.

0.1232 g Sbst.: 0.2782 g CO,, 0.0639 g H- 0.

CisHizOsN. Ber. C 61.8, Tl 5.8,
Gef. » G1.6, » 5.8,

Die Ausbeute an g-Aethoxyphtalyl-alaninithylester be-
trigt gegen 55 pCt. der Theorie. Er ist unldslich in Ligroin und
Petrolither.

3. Umlagerung mittels Natriomithylat. Der Ester wird
in der fiinffachen Menge Aethylalkohol geldst und dazu V/s seines Ge-
wichtes Natrium in 25—30 Theilen Alkohol frisch geldst gegeben,
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daraof 2!/3—3 Stunden bei 100" im verschlossenen Rohr oder Kupfer-
gefiss erhitzt. Nach dem Erkalten wird die mit gelbem Salz durech-
setzte Giallerte in kaltem Wasser geldst und mit Salmiaklésung oder
verdiinnten Siduren versetzt. Der schwach-gelbe, schleimige Nieder-
schlag nimmt beim Stehen krystallinisches Gefiige an. Er krystallisirt
aus 200 Theilen Wasser, verliert beim Erwérmen iiber 100° Wasser
und wird lederartig. Bei héherer Temperatar firbt er sich noch tiefer
dunkel und zersetzt sich unter Schiumen grgen 2859 Zur Analyse

wurde die Sabstanz daber nur im Vacnumexsiceator getrocknet.
0.1215 g Sbst.: 0.0098 g Gewichtsverlust bei 123°% — 0.1037 g Shst.:

02413 g €Oy, 0.0620 g Hy 0.
Crall;303N. 112 0. Ber. C 60.73, H 6.32, Krystallwasser 7.60.
Gef. » 6054, » 6.34, » 8.06.

Die Ausbeute an 6- (oder 7-)Aethoxy-(3)-methyl-(4)-oxy-
isocarbostyril, betrigt 45 pCt. der Theorie. Fs ist unldslich in
Aether, Ligroin, Petrolither, sowie in Ammoniak. Fixe Alkalien
16sen es leicht; copcentrirtes Alkali fillt das oben erwihnte gelbe
Sulz, das sich in concentrirter Schwefelsiure mit tiefvioletter Farbe 16st.

4. Verseifung. Die Verbindung wird mit der zwei- bis dreifachen
Menge entfirbter Jodwasserstoffsiure (spec. Gew. 1.7) im Riickfluss-
kolbchen etwa 1 Stunde iiber kleiner Flamme erwirmt. Es tritt
Lésung ein, und im Kiihlrohr zeigen sich Tropfen von Jodéithyl. Beim
Erkalten entsteht ein gelblicher Krystallbrei, der dber einem Platin-
conus abgesaugt und auf Thon getrocknet wird. Es liegt ein Jod-
hydrat vor, das bei der Behandlung mit Wasser die Siure leicht ab-
giebt. Aus 100 Theilen Wasser umkrystallisirt, bildet die Substanz
linealférmige Plittchen, die sich gegen 240° zersetzen.

0.1205 g Sbst.: 0.2757 g COg, 0.0528 g H,O.

CiHy0sN. Ber. € 62.8, H 4.71.
Gef, » 624, » 4.78.

Das (3)-Methyl-1.4.6- (oder .7-)trioxy-isochinolin 18st sich
in "Methyl-, Aethyl- und Amyl-Alkohol, Eisessig, Aceton; ferner in
Alkalien und auch in Ammoniak; es ist kanm ldslich in Essigester,
Benzol und Homologen, garnicht in Ligroin und Petrolither.





