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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. 



Ich hielt es deshalb fiir rothwendig, die Sauren von H e n l e  be- 
hufs directen Vergleichs darzustellen, was aueh nach H e n  1 e's Vor- 
schrift gut gelang. Die nahere Untersuchung hat zwar die grosse 
Aehnlichkeit beider Saurereihen bestatigt, aber auch ihre Verschieden- 
heit mit Sicherheit erkennen lassen. Die Hauptunterecheidungspunkte 
seien hier angefiihrt. p, y Diphenyladipinslure (Schmp. 276") glich 
der a-Traxillsaure (Schmp. 274O) auch im Aeusseren und d e r  L6slich- 
keit sehr; dagegen krystallisirt erstere am Alkohol mit 1 MoI. Kry- 
stallalkohol, was die a-Truxillsaure nicht thut  

1.3491 g p,y Diphenyladipinskure verloren beim Erhitzen auf 120° 0.1837 g. 
Ci8H1804 + I CaHsO. Gewichtsverlust Ber. 13.37. Gof. 13.62. 

0.1771 g Sbst.: 04543 g COa, 0.1098 g HaO. 
ClsHlsO~ + 1 CaHsO. Ber. C 69.77, H 6.98. 

Gef. * 69.96, )) 6.89. 
a-Truxillsaure krystallisirt alkoholfrei und erleidet beirn Trocknen 

keinen Gtxwichtsverlust. 
Die D i m e t h y l e s t e r  beider Sguren hesifzen wieder die gleichen 

Schmelzpunkte (173-174e) und sind sich auch sebr iihnlich; doch 
geben die Analysenzablen , namentlich im Wasserstoff, noch erkenn- 
bare Unterschiede. 

p, y-  D i  p h e n y 1 a d  i p i n  s ilu r e d i m e t h y 1 e B t er : 

Ber. C 73.6'2, El 6.75. 
Gef. )) 73.88, )) 6.79. 

0.2054 g Shst.: 0.5564 g COa, 0.1255 g HaO. 
CaoHzp04 

a-Tr o x i 1 Is a u r e d  i rn e t h  y 1 e s t e r ,  CzoHzoOd, erfordert: 
C= 74.07, H 6.17. 

Liebermannl )  fand )) 74.14, n 6.44. 
Die D i l t h y l e s t e r  unterscheiden sich sehon in ihren Schmelzg 

pnnkten wesentlich; a-Trnxillsaurediathylester schrnilzt bei 146", 
p', y-  D i p h e n y 1 a d i  p i  n s B u r  e d i a t h y l e  s t e  r , der aus Alkohol in glan- 
renden Prismen krystallisirt, schrnilzt bei I14O. Seine Reinheit er- 
giebt die Analyse: 

0.1997 g Sbst.: 0.5452 g COa, 0.1350 g HgO. 
CgaBssO4. Ber. C 74.58, H 7.34. 

Gef. )) 74.46, )) 7.51. 
c( Truxillsaurediathylester, CzzHa, 0 4 ,  er fordert : 

C 75.00, H 6.52. 
L ~ e b e r m a u n ~ )  fand )) i4.78, x 7.17. 

*) Diese Berichte 21, 2347 [ISSS]. 
2, Diese Berichte 21: 2347 [ISSS]. 
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Die Dimethyl- und Diathyl-Eqter beider Sliuren besitzen a i d  nicbt 
ganz die gleichcn L6sungsverhiiltnisse. Diese wurden aber nicht weiter 
verfolgt, weil noch charakteristischere Untcrschiede in den Salzen der  
beiden Sauren, specie11 der E r d a l k a l i e n ,  gefunden wurden. 

p,y- D i p  h e n  y 1 ad ip in  sa  ures  Cal  ci u ni fBllt als fein krpstallinischer 
Niederschlag obne Krystallwasser. 

0.2144 g Sb,t.: 00573 g CaSOd. 

a - T r u x i l l s a u r e s  Calc ium dagegeu krystallisirt in Nadeln mit 1 Mol. 

0.4178 g Sbst. verloren bei 130° 0.0108 g HzO. 

O.lS’i0 g entwassertes Salz gaben 0.0772 g CaS04. 

p. y - Dip hen  y I a d  i p  insauros  B a r  y urn krystallisirt in glauzenden, 
Es ist in Wasser ziemlich schwer loslich. 

Krystall~asserbestimmuog: 0.307 1 g Sbst. gaben 0.0343 g Gewic!itsverlust. 

0.2270 g wasserfreips Salz: 0.1223 g BaS04. 

a - T r u x i l l s a u r e s  B a r y u m  ist vie1 leichter loslich und krystallisirt mit 

0.4934 g Sbst. verloreu bei 120° 0.1285 g. 
Cl8Ht4O4Ba + S1/a aq. Ber. HsO 26.17. Gef. Ha0 2G.11. 

0.1961 g getrocknetes Salz: 0.1063 g BaS0,. 
ClgEl+04Ba. Ber. Ba 31.79. Gef. Ba 31.85. 

Wie a-Truxilisaure lasst sich p, y - D i p h e n y l a d i p i n s a u r e  mit 
concentrirter Salpetersaure’ nitriren. In letzterem Fal l  Verlauft die 
Nitrirung wesentlich leicbter, es entstehen auch hier zwei Dinitro- 
sauren, die den Dinitro-a-truxillsauren ahnlich , aber nicbt besonders 
charakteristisch sind. Ihre Scbmelzpunkte liegen etwas hoher als die 
der Dinitrotruxillsauren. 

C~sHl&&a. Ber. Ca 11.80. Gef. c a  11.98. 

Wasser. 

ClsHlaOjCn + H,O. Ber. Ha0 5.10. Gef. Ht0 4.56. 

ClsHI*O&a. Ber. Ca 11.97. Gef. Ca 12.14. 

kurzen Prismen mit 3 Mol. Wasser. 

Cl&&Ba + 3 H&. Ber. H20 11.17. Gef. HzO 11.09. 

CleH16O~Ba Ber. Ba 31.72. Gef. Ba 31.73. 

S’/a Mol. Wasser in grossen Prismen, die rasch verwittern. 

D i n i t r o d i p h e n y l a d i D i n s a u r e  vorn Schmp. 318O. 
0.1915 g Sbst.: 0.3901 g COs. 0.0753 g HaO. .- 0.1932 g Sbst.: 11.0ccm 

N (19.5O, 765 mm). 
ClsH&Nz. Ber. C 55.67, H 4.12, N 7.22. 

Gef. )) 55.56, * 4.37, )) 6.60. 

S a u r e  v o m  Schrnp. 218O: 
0.1985 g Sbst.: 04057 g COa, 0.0752 g H,O. - 0.1999 g Sbst.: 11.8 ccm 

N (22.5O, 763.5 mm). 
CisHisOsNa. Ber. C 55.67, H 4.12, N 7.21. 

Gef. n 55.47, n 4.35, n 6.74. 
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Der  aus letzterer Siiure erhaltene D i n i t r o - & y - d i p h e n y l a d i -  
p i n s a  u r e d i a t h y l e s t e r  kryetallisirt in hellgelben Nadeln, die bei 
169- I72O schmelzen. 

0.2296 g Sbst.: 12.8 ccm N (18.5", 765.5 mm). 

Organisches Laboratorium der Techn. Hochschule zu B e r l i n .  
C ~ ~ H ~ ~ N Z O S .  Ber. N 6.31. Gef. N 6.50. 

664. W. Borsche  und A. H e y d e :  Notiz uber Methyl- 
pikr aminslure. 

[Aus dem allgemeinen chemischen Insiitut der Universitiit Gdttingen.] 
(Eingegangen am YG. November 1906.) 

Wenn man T r i n i  t r o - m- k r e s o l  , 
NO9 

I *  02RI:)IZ ' 
OH 

mit alkoholiechem Schwefelammonium erhitzt, erhl l t  man ein Mono- 
amidodinitro-m-krescll [. Me t h y  1 p i  krnrnin sau r e ((], das zuerst von 
K e l l n e r  und E e i l s t e i n l )  dargestellt, spater von L i e b e r m a n n a )  und 
von O p p e n h e i m  und E m m e r l i n g 3 )  untersucht worden ist. Seine 
Constitution war aber bisher noch zweifelhaft, da ron keinem dieser 
Autoreri zwischen den drei fur die Verbindung in Prage kommenden 
Formeln: 

N €12 N Oa 
I''CH3 

H 2  N,/N02 
C H a ,  IV. 

,'.. NO2 
IT. 1 "-1CH3, 111. 

OnN,,N& OzN ,,/NO2 
OH OH OH 

experimentell entschieden warden ist. 
Gelegentlich unserer Studien uber die aromatischen l'urpursiiuren 

haben wir nun ein sehr einfacbes Verfahren aufgefunden, das diese 
Entscheidung zu treffen gestattet. Es beruht anf folgender Ueber- 
legung : 

Purpursauren bilden sich nur aus Folchen 2.4- oder 2.6- Dinitro- 
phenolen, in denen noch Wnsserstoff benachbart einer zum Hydroxyl 
orthostandigen Nitrogruppe rorhanden ist. Von den drei miiglicben 
Formeln fur die Methylpikraminsaure geniigen aber nur I1 und 111 

') Ann. d. Chem. 128, 166 [1863]. 
3, Diese Berichte 9, 1094 [1571;]. 

2, Ann. d. Chem. 163, 104 [1872]. 




