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anhalt. Es wird dann no& kurze Zeit auf 110" erwarmt, mit Waseer 
versetzt und die obenaiif schwimmende leichte Oelscbicht in Aether 
aufgenommen. Der  Aether last eine kleine Menge einer organischen 
Saure auf; um diese E U  entfernen, wird mit etwas Soda duichgeschuttelt. 

Das  Dibydrometaxylol siedet bei der zweit en Destillation bei 
132--134.5°. ng' = 1.46867. Es entfarbt Permangauat rasch beim 
Schutteln. O i a l l a c h  und O i l d e m e i s t e r  geben den Sdp. 134- 
134O an. 

2.5 g dieses Kiirpers wurden durch Einfropfen in ein Gemisch 
von Salpetersaure, spec. Gew. I .52. und Scbwefelsaure und nacbfol- 
gendes korzes Erwarmen auf dem Wasserbade nitrirt. Nach zwei- 
maligem Urnkrystallisiren aus rerdiinntem Alkohol wurdrn 2.2 g Di-  
n i t r o x y l o l  (CH3:CHB:NOz:NOj = 1:3:4:6) vom Scbmp. 90-91O 
erhalten. F i t t i g  und V e l g u t h ' )  geben den Schmp 9 1 O  an. 

Die oben erwabnte, in sehr kleiner Menge bei der Chlorzink- 
schmelze des Lactones entstehende SLure bildet, aus verdunntem 81- 
kobo1 umkrystallisirt, feine Nadeln ; itir Schmelzpunkt liegt bei 122O. 
Gegen Permanganat ist sit? in  Sodalosung hestandig; vermuthlich ist 
es  DimethylbeuzoEjaure. 

Hrn C. L i e c h t e n h a n ,  der nns bei diesen beiden Arbeiten vor- 
trefflich unterstiitzte, sprechen wir auch hier unseren besten Dank aus. 

B a  s e l ,  Universitatslaboratorium 2. 

662. H e i n r i c h  Jessen:  Ueber  einige Truxillsiiurederivate. 
(Eingegangen am 16. November 1906.) 

Auf Veraolassiing des Hrn. Prof. C. L i e b e r m a n n  habe ich 
versucht, einen Abhau der a-Truxillsaure zu dem in ihr angenommenen 
Vierkohlenstoffring dadurch zu erzielen, dass, durch Einfiihrung ge- 
haufter Hydroxyl- und Amido-Gruppen in die beiden Benzolkerne, die 
Letzteren labiler und dann durch Oxydation bis auf Carboxyl weg- 
oxydirbar gemacht wiirden. Dieses Ziel wurde allerdings nicht erreicht; 
ich mochte aber einige der so erhaltenen Subsiitutionsproducte bier 
kurz auffiihren, um dieselben nicht verloren geben zu lassen. 

Einige hierher gehorige Substitutionsproducte der a-Truxillsaure 
sind bereits von H o m a n s ,  S t e l z n e r  und S u c k o w a )  gewonnen 
worden. Von den beiden von ihnen dargestellten Diuitroverbindungen 

1) F i t t i g  und Velguth,  Ann. d. Chem. 148, 5. 
a) DieSe Berichte 24, 2589 [lSYI]. 
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habe ich nur die in grosserer Meoge und leichter rein zu erbttltende 
u-Dinitro-a-truxillsaore naher untersucht. Diese habe ich als die Di- 
p-Vex bindung erkannt, da  die zugehiirige Amidosiiure bei der trockoen 
Destillation p-Amidozimmtsaure ram Schmp. 178O lieferte. 

p ,  p -  D i n i t r o t r u x i l l s a u r e d i i i t h y l e s t e r ,  ( C ~ H I .  NOz)aCgH1 
(CO, Ca H J ) ~ ,  311s der Saure mit Alkohol uud SalzsBure dargestellt. 
Feioe Rlattchen, Schmp. 134O. 

0.1615 g Shst.: 0.3549 g CO9, 0.0740 g HaO. - 0.2661 g Sbst.: 14.7 ccm 
N (21.50. 761 mm). 

Cz:H~aOsNa. Ber. C 59.73, H 4.98, N 6.34. 
Gef. )) 59.33, )) 5.03, n G.32. 

p , p -  D i a c e  t y 1 d i a m  id  0- a- t r  u x i  11 s a  u r  e , (C, Hq . N H .  Cs Ha O)a 
C4H4(COaH)n , tlus p -  Diamido- u -  truxillsaure durch Kochen mit 
Natriumacetat und Essigsaureanhydrid erhalten. Nadeln vom Schmp. 
376O, die nur in  Alkohol gut loslich sind. 

N (21.50, 755.5 mm). 
0.1972 g Sbst.: 0.4639 g CO., 0.0973 g HsO. - 0.1975 g Sbst.: 11 CCUI 

CzsH?oOaNz. Ber. C 6t.33, H 5.37, N 6.83. 
Gef. 64 16, % 5.48, )) 6.55. 

I) i a m  i n  0-  n- t iu x i l l  sgur  ed i a  t h y l e  s t e r-, ( CG Hc . N H2)2 Cq H c  
(COzCpH5)2, aus dem Silbersalz der Diamiootruxillsaure mit Jod- 
attiyl erhalten, Blattcbeii in Aether, Alkohol und Eisessig liislich. 

0.1588 g Sbst.: 0.4014 g COz, 0.09Y2 g 11120. - 0.1720 g Sbst.: 11 ccm 
h’ ( I S 1 ,  765 mm). 

C z a H ~ j N a 0 ~ .  Ber. C 69.11, H 6.81, N 7.33. 
Gef. n 63.94, s 6.94, x 7.48. 

Die Oxydation dieser Saure ergab kein fur meirie Absicht brauch- 
bares oder wohldefioirtes Product. 

p , p - D i c h l o r - a -  t r u x i l l s a u r e ,  (CsH4.Cl)aCdH4(C0aH)at 
wurde aos diazotirter Diazotruxillsaure mittels der Sandmeyer’schen  
Reaction unter Anwendung ron Iiupferpulver erhalten, ist aber hiernach 
schwer reio darzustelleo. Schrnelzpunkt unscharf 278--280°. 10 
Chloroform leicht, schwerer in Alkohol und Eisessig 1Bslich. 

0.1990 g Sbst.: 0.4314 g COa, 0.0762 g HsO. - 0.1894 g Sbst.: 0.1469 g 
BgC1. 

CleH~eOkCla. Ber. C 59.15, H 3.84, C1 19.45. 
Gef. n 59.11, >) 4.25, B 19.19. 

Die p - D i o x y - t i - t r u x i l l s a u r e  ist schon van H o m a n s ,  
S t e l z n e r  und S u c k o w  aus der Diamido-truxillsiiure uber die Di- 
diazo-truxillsaure dargestellt warden. Aus ihr fallt beim Behandeln 
mit conceotrir ter Salpetersaure eioe p - Di o x  y d i n i  t r 0- a - tr u x i  11- 
s i i u r e ,  [Cs H3 (OH)(NO*)]a C4 H4(COa H)2, die iiicht krystallisirt zu 
erbalten ist. Sie lost sich nur in vie1 heissem Alkohol. 

260* 
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0.2001 g Sbst.: 0.3755 g C02, 0 0603 g HsO. - 0.2043 g Sbst. : 13.1 ccm 
N (19.5O, 770 mm). 

CiaHiaOioNa. Ber. C 51.67, H 3.35, N 6 70. 
Gef. j) 51.18, D 3.38, n 7.48. 

Besser krystallisirt der durch Einleiten von Salzsauregas in die 
alkoholische Losung der Saure erhalt ene Ester dieser Saure. Glanzende 
Nadeln, die in Alkohol oder Eisessig loslich siod und bei 2940 
schmelzen. 

0.2148 g Sbst.: 0.4334 g COz, 0.0893 g Ha0. 
CaaH22OioN?. Ber C 55.69, H 4.61. 

Gef. B 55.28, )) 4.12. 
Auch bier fiihrten die Oxydationsrersucbe zu keinem Itesultat. 
Durch Losen rou p- Dinitro-cc-truxillJaure in warmer, concentrirter 

Schwefelsauie und Eintragen der berechneten Menge Kaliumnitrat in 
diese Liisuug unter WasserkShlung erhalt man die T e t r a n i t r o -  
a - t r  u x i l l s h  u r e  , [ C C H ~ ( K O ~ ) ~ ] ?  Cd I& ( C 0 2  H):. Der grit ausge- 
waschene Niederachlag wird zweim31 ails hlkohol urnkrystslliairt, 
wobei er in glanzenden hellgelben P r i m e n ,  beim langsamen Ver- 
duristen in Krystallbiischelu erhalten wird. Der Schmelzpunkt liegt 
bei 2620. Die Saure ist in Aceton und Alkohol. ziemlich, scbwerer 
in Eisessig lijslich und ist gcgen Kaliumpermanganat bestaudig, also 
noch ein Truxillsaurederirat. 

0.2035 g Sbst.: 0.3395 g CO1, 0.053!1 g H2O. - 0.2037 g Sbst.: 20.4 ccm N 
(16.5", 756'mm). 

~* 

CLBHjpOlaN1. Ber. C 45.38, €I 2.52, N 11.76. 
Gef. )) 45.5-1, ij 2.94, )) 11.63. 

Der zngehiirige A e t h y l e a t e r ,  durch Alkohol uod Salzsaure dar-  
gestellt, krystallisirt ail3 Alkohol i n  glinzeuden f lxben  P r i m e n ,  au3 
Aceton i n  nadeligen Aggregatrn. Sonstige Liisungsmittel sind Eia- 
essig, Essigather, Renzol. Schnip. 146". 

0.1944 g Sbst.: 0.3544 g CO:, 0.0706 g HaO. - 0.1893 g Sbst.: 18.1 ccm 
N (210, 767.8 rnm). 

C2aHa,OigN~. Ber. C 49.G2,.H 3.76, N 10.53. 
Gcf. )) 49.72, w 4.04, x lO!)l. 

Die bei der Reduction der Siinre niirlels Zinn und Salzsgure ent- 
stehende T e t r a ~ m i n o . ( ~ - t r u ~ i l l ~ ~ u r e  konnte iiur in Salzform als 
salzsaures Salz [C, HS(NH2)2. HClIC, Hc(C02 H ) 2  erhalten werden. 
Beim Einengen im Vacuum der roin Schwefelzirin abfiltrirten Liisung 
fiillt es  allmiihlich in weissen gliinzenderi Nadeln, die abgesaugt und 
iiber Natronkalk getrocknrt, wurden. Gereinigt wird cs durch Losen in 
Waoser und Ausfallen mit Salzsauregas. 

0.1920 g Sbst.: 0.3570 g Cop,  0.0532 g HgD. - 0.1743 g Sbst.: 18.8 C C ~  

N (19.50, 769.5 mm). - 0.1631 g Sbst.: 0.1064 g AgCI. 
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C ~ ~ B ~ O N ~ O ~ ( H C I ) ? .  Ber. C 50.35, H 5.13, N 13.00, C1 16.55. 
Gef. )) 50.71, )) 4.81, B 12.58, )) 16.14. 

T e t r a a m i n o -  & - t r u x i l l s a u l  e -d  i a t h y l e s t e r  - d i c h l o r h y d r a t ,  
[CsHi(NEI&. HCIIJCI H4(COIC2 FI& , entsteht bei der Reduction des 
Tetranitro-rr truxillsaureesters mit Zion und Salzsaure. Er ist vie1 
leichter redocirbar als die Saure, auch besser zu reinigcn und kry- 
stallisirt in feineo, flachen BIBttchen, die in allen organischen Liisungs- 
mitteln fast unliislich sind. 

0.2015 g Shst.: 0.4051 g COz, 0 1103 g HaO. - 0.2215 g Sbst.: 22.2 ccm 
N (ISo, 7tiF.5 mm). - 0.1863 g Sbst.: 0.108s g AgCI. 

C ~ ~ H ~ 8 O ~ N ~ ( H C l ~ ) .  Ber. C 51.43, H 6.19, N 11.55, C1 1464. 
Gef. )) 51.83, )) 6.41, )) 11.57, * 14.45. 

Auch bei den Teirasubstitutionsproducten der a-Truxillsaure fiihrten 
die Oxydationsrersuche zu keinem Tetramethylenderivat, vielmebr er- 
folgre meist eine Spaltung i n  RenzoFsaurederivate oder undefinirbare, 
harzige Producte. 

Orgauisches Laboratorium der Technischen Hochschule zu B e r l i n .  

663. Heinrich  J e s s e n :  Directer Vergleich der Diphenyl- 
adipinsauren mit den Truxillsauren. 

(Eingegangen am 1G. November 1906.) 

Bei der Reduction des Zimmtsiuremethylestera mit Aluminium- 
amalgam hat H e n l e  (Inauguraldissertation, Miinchen 1904) neben 
Dihydrozimmtsaureester zwei isomere Diphenyladipinsauren und deren 
Ester  erbalteo, welche sich von den a- und 6-Truxillsauren und deren 
Estern in der Zusammensetzung nur nm zwei Was3erstoffatome‘ unter- 
&heiden. H e n l e  hat  darauf aufmerkeam gemacht, dass die beiden 
Diphenyladipinsauren und deren Ester der a- und p’-Truxillsaure und 
deren gleichen Estern sehr ahnlich sind und in den Schmelzpunkten 
fast zusammenfallen. Wegen der Constitution der ster eoi5omeren 
D i p h e n y l a d i p i n s % u r e n ,  die sich durch die Formel: 

CtjHS.CH.CH:,.CO:,H 
c ~ H ~ .  CH. CH:, . C O ~ H  

ausdruckt, sowie wegen ibrer Entstehung aus Zimmtsiure war es bei 
der fast gleichen Zusammensetzung nicht ganz undenkbar, dass H enle’s 
Diphenyladipinsauren \ ielleicht thatsachlich die beiden Truxillsauren oder 
letztere Diphenyladipinsiuren seien. Dagegen sprachen allerdings die 
zahlreicb rorliegenden Analysen der Tiuxillsauren , die in letzterem 
Falle alle einen etwas zu niedrigen Wasserstoffgehalt ergeben baben 
mussten. 




