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479. Hans Meyer und E a r l  Steiner:  Notiz tiber daa 
Trimethyl-paramid. 

(Eingegangen am 9. Dezembcr 1912.) 

In  ihrer schonen Arbeit uber einige Derivate des T r i k e t o -  
p y r r o l i d i n s  und ihre Verwandlung in T r i m e t h y l - p a r a m i d ,  die 
u n s  eben zu Gesicbt gekommen ist, haben 0. M u m m  und C. B e r g e l l ' )  
eine Synthese des Trimethyl-paramids bescbrieben. Seine Umwandlung 
i n  Mellitsaure konnten sie wegen Mangels an Material nicht durch- 
fuhren, und ebensowenig ))war es ihnen mBglich, die Beziehungen der 
beiden Stoffe zu einander durch den Aufbau des Trimethyl-paramids 
nus Mellitsliiire experimentell sicher zu stellen, weil letztere zurzeit 
im Handel nicht erhlltlich ista. 

Es ist uns n u n  schon vor eiuiger Zeit gelungen, ein Verfahreii 
auszuarbeiten, nach dem Mellitsiiure und Pyromellitsjiure in helie- 
bigen Quantitaten dargestellt werden kounen, und wir haben uns da- 
durch in der Lage gesehen, das Studium der Derivate dieser interes- 
santen Substanzen auf breiter Grundlsge aufzunebmen, woriiber w i r  
in kurzem bericbteu zu konnen hoffen. 

Wir sind dabei nuch dazu gelangt, die Einwirkung von D i a z o -  
m e t h a n  auf P a r a m i d  und jene von M e t h p l a r n i d  auf M e l l i t s i i u r e  
zii untersuchen. 

Im ersteren Falle ist es uns nicht gelungen, drei Methylgruppen 
in das  Molekiil einzufiihren, wenn man aber m e l l i t h s a u r e s  M e t h y l -  
n m i n  z e e i  Stunden lang auf 200' erhitzt, so wird, unter Abspaltung 
\-on Wasser und Methylamin, ein farbloser krystallinischer Kuchen 
erhalten, der, von Spuren unverlinderten Salzes durch Umkrystallisieren 
aus Chlorbenzol getreunt, bereits reines T r i m e t h y l - p a r a m i d  bildet. 

Die Eigenschnften dieser Subsianz haben 0. M u m m  und B e r g e l l  
bereits ausreichend beschrieben; wir mochten nur erghnzend Iiinzu- 
f iigen, da13 als L o s u n p; s m i t t e 1 besser als Eisessig, der nur  Spuren 
aufnimmt, und als Nitrobenzol, das ein wenig veriindernd einwirkt, 
C h l o r b e n z o l  zu empiehlen ist, worin die Substanz i n  der Hitze 
reichlich loslich ist, und woraus sie i n  der Kiilte in hiibschen, farb- 
losen Nadelchen erhalten wird. 

Durch andauerndes Kochen mit Kalilauge wird das Produkt 
yuantitativ zu M e l l i t s i i u r e  verseift; der Gehalt an Methyl am 
Stickstoff lABt sic11 nach der Methode von I i e r z i g  und H a n s  M e y e r  

I) B. 46, 3149 [1912]. 
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bestimmen. Auch die StickstoffbestinimunR nach D u m  as lieferte den 
erwarteten Zahlenwert. 

0.1695 g Sbst.: 18.8 ccm N (16O, 783 mm). 
Ber. N 12.8. Gef. N 12.8. 

P r a g ,  Chem. Laboratorium der Dentschen Universitiit. 

480. N. Zelinsky und N. Uklonskaja: ober die Dehydro- 
genisations-Katalyse der Hexahydro-bensoes&u. 

[ ~ U S  dem Laborntorium fur Organ. Chemie der h6heren Prauenknrse Moskau.] 
(Eingegangen am 28. November 1912.) 

Im Zusammenhang mit den von dem einen I) von uns schon veriiffent- 
lichten Untersuchungen der Erscheinungen der Dehydrogenisations-Ka- 
talyse befindet sioh auch die vorliegende Arbeit. Es handelte sich darum 
festzustellen, ob ebenso leicht wie das Hexamethylen selbst auch die- 
jenigen seiner nlchsten Derivate katalysiert werden konnen, die keine 
Kohlenwasserstoff-Funktion besitzen. 

Zu allererst bearbeiteten wir die H e x a h y d r o - b e n z o e s i i u r e ,  
wobei wir ein positives Resultat erhielten. Am besten lli13t sich die 
katalytische Spaltung dieser SPure unter folgenden Bedingungen 
ausfuhren : M a n  erwarmt zuerst das mit einer Vorlage verbundene 
Rohrchen mit dem Katalysator (Palladiummohr) irn Wasserstoffstrom 
nuf 300°, unterbricbt dann den Wasserstoffstrom und evakuiert bis 
auf 20-25 mm Druck. Darauf flihrt man die Hexahydro-benzoe- 
saure tropfenweise durch eineo kleinen Scbeidetrichter, der mit dem 
vorderen Teil des das  Palladium enthaltenden Rohrchens verbunden 
ist., ein und unterhiilt wPhrend der ganzen Zeit des Versuches eio 
Vakuum. In  der Vorlage sammeln sich ein flussiges und ein krystel- 
linisches (der groflere Teil) Produkt der Dehydrogenisation an. Die 
Krystalle sind B e n z o e s H u r e ,  in dem fliissigen Teil lie@ ihre Losung 
i n  Hesahydro-benzoesaure vor: 

Es ging also schon beim ersten Kontakt mit dem Katalysator die 
Hauptmenge der Hexahydro-benzoesaure in BenzoesHure iiber, welche 
aus Wasser umkrystallisiert, den Scbmp. 120-121O zeigte. 

D i e  K at a1 y se d e s H e x  a h  y d r o - b e n z o es Iiu r e -a  t h y 1 e s t e r  s. 

Sehr gut gelingt die Zersetzung dieses Esters im Vakuum bei 
290 - 3000. Wir gingen von dem i thylester  einer synthetisohen 

l) B. 44, 3120 [1911]. 

Berichte d. D. Chem. Gesellechaft. Jahrg. XXXXV. 237 


