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*00° zu gebrauchen, bei guter Ausfuhrung sehr zuverlassig und 
Nullinstrurnent verwendet von sehr groBer Ernpfindlichkeit - 
':loo mm Quecksilber. E3 ist freilich nicht grtnz Ieicht aufzubauen, - 
es sehr zerbrechlich ist; einmal montiert aber ist es nicht mehr souder- 
lich heikel, nicbt heikler etwa ills ein feines Galvanometer, dern man 
natiirlich auch nur dns zumuten darf, wofur es gebaut ist. Ich bin 
mehrfach urn Einzelheiten fiir seinen Aufbau von Kollegen gebeten 
worden und habe das bierfiir Niitige znsarnmengestellt, gern bereit, 
diese Notizen, die fur eine Veroffentlichung zu lang sind, im Bedarfs- 
falle. mitzuteilen. 

€Tan n o v e r ,  Rlektrochemisches Institut der Techn. Rocbschule. 

a h  
biu 
da  

161. M. Scholte: fher die drei [Phenacpl-amino]- 
benzoeshuren. 

{Ai ls  dern Cheru. Inditut  dor Universitat Greifswaid; pharmazeut. Abteilung.] 

@hgegangen am 3. August 1918.) 

Bei der E i n w i r k u n g  T O R  w - B r o m - a c e t o p h e n o n  auf d i e  
d r e i  A m i n o - b e n z o e s i i u r e n  erhalt man die zu erwartenden [ P h e n -  
acy  1 ~ a m  i n 03 - b e  n z o e  sa  u r e n : C&. C o  . CH, . NII. CsH,. COOH, die 
keine bemerkenswerten Verschiedenheiten aufweisen. Erwarmt mail 
& w e  rnit Essigssure-anhydrid, so liefern die meta- und para-Verbin- 
dung A c e  t y I d e ri v a t e , CsH,. Go. CHI. N (CO . CHa) . C6H4. COOH ; 
aus der  o-[Phenacyl-aminoJ-benzoe&~re hingegen erhalt man eine p i t  
krystallisierende Verbindung der Zusammensetzung Clr Ell1 Oa N, die 
keine Saure mehr darstellt, und die aus der [Phenacyl-amino]-benzoe- 
skure durch Eintritt eines Acetyls und Austritt zweier Mol. Wauser 
entstanden ist: 
CcH6.CO.CHa.NH.CsHd.COOH + (C&.CO),O 

= CirHii OaN + CH8.COOH + 3IJ.rO. 
Das Acetyl ist zweifellos, wie in der mela- und para-verbindung, 

an  den StickstofE getreten, und 1 Molekel Wasser wird aus den) 
Carboxyl und dem dem Stickstoff benachbarten hletbylen stammen, 
so daf3 als Zwischenprodukt ein Indoxylderivat (I.) anzunehrnen ist. 
Die Abspaltong der zweiten Wassermolekel kann dann zwischen dem 
Methyl des Acetyls und dem zu ihm in 1.5-Stellung befindlichen 
Carbonyl erfolgen, was zu einer Verbindung der Formel I1 fiihrt. Die 
Verbindung gibt keio Phenylhgdrazon, und ihre alkoholische Losung 
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CH CH C H  CHZ 
IV. r=+)(~F:'']CH 

<;\./8-=+e4- 9pH 71 

Ill. .a,--- /I N "H:, <,-JN--CH 
10 

fiirbt sich T i t  Eisenchlorid blutrot; es ist ihr mithin die durch diese For- 
me1 wiedergegebene Enolform zuzuschreiben. Das ihr zugrunde liegende 
Ringsystem 111 wird man zweckmaSip; ah P r o p e n y l e n -  2.2 - i n d o 1  '> 
bezeichnen. Die neue Verbindung ist demnach 8 - O x y - 1 - p b e n y l -  
3-keto-[propeoylen-2.I-indol].  In Eisessiglosungmit Brom ver- 
setzt, liefert sie ein gut krystallisierendes Dibromid. 

I n  Alkohol ist das Oxy-phengl-keto [propenylen-indol] nur sehr  
wenig loslich; erwiirmt niau es aber mit alkoholischer Kalilauge, YO 

geht es allmiihlich in Losung, und beim Erkalten tritt keine Fallung 
mehr ein. Die Losung enthiilt jetat das K a l i u m s a l z  e i n e r  S a u r e ,  
die aus der Verbindung Hll 0 1  N durch Wasseraufnrthme entstan- 
den ist. Die Spaltung ist offeubar zwischen dem Stickstoff und dem 
benachbarten Carbonyl erfolgt; die neue Saure zeigt sber  nicht mehr 
die Eisenchlorid-Reaktion und liefert ein Phenylhydrazun. Es muB i h r  
also die Ketoformel zukommen, wonach sie folgende Konstitution be- 

sitzt: C ~ H I / < ~ ~ > C H  .C(C6€15):CH.COOH. Sie ist demnach als  

8 - I n d o x y l - z i n i t s a u r e  aufzufassen. *Auch sie liefert ein leicht zu 
erhaltendes Dibromid. Beim Erwarmen der  Saure mit Essigsiiure- 
anhydrid wird die Ringschl iehng nicht wieder hergestellt, sondern es 
tritt Acetylierung ein. Man wiirde erwarten, daI3 diese Acetylierung 
am Stiekstoff stattfindet, inclessen ist die entstehende Verbindung k e i n e  
S l u r  e ,  so daB das Carboxyl rermutlich irgend eine Veranderung er- 
fahren hat. Sie Iost sich nicht in kalter Natronlauge; erst bei laoge- 
rem Kochen tritt Liisung ein, wobei das ricetyl wieder abgespalten 
und die Indoxyl-zimtsaure wieder hergestellt wird. Die Auffassung d e r  
Verbindung als ein Acetylderivat der Indoxyl-zimtsaure w k d  nicht n u r  

GO 

I) Zur Unterschcidung von Clem Isomercn 1V - den1 [Propenylen-  1.9- 
indol] - is t  die hngabe dcrjenigen Stelleu im lndolring erfordcrlich. in 
welchen die a-Methenyl- bcxw. die y-Methylengruppe der Reste 

a P r  
- CH:CH.CHa - 

eingreifen. Hierbei nennt man - dem in den L i t e r a t u r - R e g i s t e r n  d e r  
O r g a n i s c h e n  Chemic befolgten Gebrauche entsprechend - zweckmIl;(ig 
den Anknuplungspunkt der CH-Gruppe zuerst. 
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durch ihre Elementarzusammensetzung, sondern auch durch die Ver- 
seiiungszahl gewahrleistet. Auch beim Erwarmen der Verbindung in 
Eisessiglbsung unter Zusatz von Phenylhydrazin findet Abspaltung des 
Acetyls statt; sie liefert hierbei dasselbe Phenylhydrazon wie die 
Indoxyl-zimtsiiure. , Wie die Koustitution der acetylierten Verbindung 
aukxufassen ist, mil8 vorlaufig dahingestellt bleiben. 

Auffallend iot, dal3isowohl die I U -  wie die p-[Phenacyl-amino]-ben- 
zoesaure auch bei stundenlangem Kochen mit Essigsaure-anb ydrid nur 
die oben erwiibnten Acetylderivate liefern, daB aber bei ihnen keine 
Wasserabspaltung zu erzielen ist, trotzdem die gegenseitige Stellung 
des Methyls und Carbonylv ganz dieselbe ist wie bei der ortho-Ver- 
bi ndung. 

Die drei [Phenacyl-amino]-benzoesBuren zeigen gegen P h e n  y l -  
b y  d r a z i  n ein eigenartiges Verhalten. Alle drei geben narnlich beim 
Erwiirnien mit Phenylhydrazin in  Eisessiglbsuug d i e s e l b e  Verbindung 
der Zusammensetzung CaoHs0 Nd; es bat mithin Abspaltung der Amino- 
benzoesauren stattgefunden : 

CsHs. CO. CHI .NH . C ~ H I .  COOH + 2HaN. NH.CsHs 
= Cg,H,oNc + HgN.CsH,.COOH + HnO. 

Die neue Verbindung, die aus gelben, bei l47O schmelzenden 
Krystallen besteht, ist dnrch Ersatz der  Amino-benzoeskure durch 
Phenylhydrazin und gleichzeitige Kondensation eider zweiten Molekel 
Pbenylbydrazin mit der Ketongruppe entstanden, sie ist also das 
P h e n  y I h y d r a z o n d e s s yni~in,  P h e n  ac y 1 - p b e n  J 1 h y d r a z i n s : 

CsHs. C (: N , NH. CsH5). CHo . NH. N H .  CsH5. 
Die dieser Formel entsprecbende MolekulargroBe wird dadurch 

bewiesen, daB die Verbindung beim Kochen mit Essigeiiure-anhydrid 
ein A c e  t y l d e r  i v  a t  der Formel CaoHls Nh . CO. CBS liefert. 

Um die Konstitution des Phenylhydrazin-Derivates ganz sicher zu 
stellen, versuchte ich, dieselbe Verbindung dnrch E i n  w i r k u n g  v o n  
P h e n y l h y d r a z i n  a u f  m - B r o m - a c e t o p h e n o u  zu erhalten. Diese 
Reaktion ist friiber von H e  S') untersucht worden, der hierbei eine 
bei 137O schmelzende orangegelbe Verbindung der Zusammensetzung 
Cg8HScN4 erhielt, die spi ter  von Cu I m a n n 8 )  genauer untersucht und 
fur T e t r a p h e n y l - t e t r a c n r b a z o n  (V.) erklart wurde. Diese Ver- 

CsH5.C- --CHo -----C&- ---C.CsH5 
N . N(CsH5) . N (CsH5) . N 

v. 
CsHs . C-CHg--N (CsHs). N . .. 

N . N(CsH5). CHa . C . CsBs VI. 

1) A. $32, 235 [18R6]. 9)  A. 25S, 235 [ISSO]. 
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bindung ist unter deu von He& gewlhlteu Bedingungen, Einwirknng 
Ton Phenylhydrazin auf Brom-acetophenon in alkoholischer Liibking 
unter Eiskiihlung, leicht zu erhalten. LgQt man aber die beiden Rea- 
genzieu in s i e d e n d e m  Alkohol auf  einander wirken, so erhglt man 
eine f a r b l o s e ,  bei 1746 schmelzende Verbindung, die nach Analyse 
und Molekulargewichtsbestimmung ein Isomeres des von Ref3 gewon- 
uenen Korpers darstellt. Ihre  Konstitutinn ist noch genauer festzu- 
stellen, doch miichte ich sie zunachst eutsprechend der Formel v1 auf- 
Insscn, wonach sie ebenfalls dus Tetrapheoylderivat eines Tetrararb- 
azons (worunter uach C u l m a n n  die Atomgruppe C4HnN, zii yer- 
stelten ist) darstellt, das  zum Unterschied you dem Tetracarbazon der 
IIeSscben Verbiridritig als &Tetracarbazon bweichuet werden soll. 

Die 1)arstellung des o h m  erwlhuteu E:iuwirkungsprodiiktera  on 
l’herrylhydrazin auf die drei [Phenacvl- amino]- benzoesauren durc 11 di- 
rekte Einwirkung von m-Brom-acetoyhenon aiif Phenylhydrariii g+ 
lingt demnach nicht; hingegen lallt sich das normale P h e n  yl h yd  r:t - 
% o n  d e r  o-[Phenacyl-~mino]-benzoesiiure, HOOC.  CsHd. NI1. 
CH1 .C(:N.NH.CsH5).CsHI, durch Einwirkung von Phenylhydrazin 
auf o-[PhenacSl-arnino]-benzoesaure in alkobolischer Losung erhaltrn. 

Ver s u c  h e. 

o -  [P h e n  a c y l -  a m i  n o] b e  ~1 z o e s s  u r  e ,  CSHS. CO . C&. N l i .  CsH4 
.COOH. 7 g AnthranilsLure (2 lid.) rind 5 g cn.Rrom-aoetoptiencrn 
i I Rlol.) werden in 30 ccrn Blkotol gelost uud 2 Ytdn. auf den1 Wauser- 
lmde erhitzt. Sodann wird der Alkohol verdunstet und die hinter- 
bleibende Krystallmasse iu Natronlauge aufgenommen, worin sie vollig 
liislich ict. B u s  der stark mit Wasser verduontei! Ltisuug Elillt >:ti,- 

siiiire die  [Pheuac~l-amino]-beneoesiure, wahrend die uberscbussige -41,- 
thranilaiiure i n  Losung bleibt. %ur Ileinigung wurde der amitrplie 
Nietlerschlag wiederholt mit wenig kaltem AlhoLd geschhttelt, ( I Y P  
stark geftrbte Siibstanzen aufnimmt, und nus rnal3ig verd8nnteru AI- 
kohol umkrystallisiert. Gelbe BKittcbrn vorn Schmp. 1900, die iri d e n  
iiblichen organisvhrrr k 3 U D g S m l t t e l i l  beim Erwlrmen leicht 16,- 
Iich sind. 

0.0081 g Sbht.: 0.2539 g COP, 0.0480 g HoO. - 0.3468 g shst. inat h 
K j a l d a h l ) :  2.68 ccm n/a-HISO,. 

ClsHj3OaU UCT 0 70.6, t t  5 1,  N 5.5. 
7 0  5, B 5 4, B 5.3 

P h e D y 1 h y d r a z o n , C d  5 . C(: N . N H . C&). CH9.N I1 .CS H4 .COO t I. 
1 g [o-Phenacyl-amino]-benzoesHure wird in 30 rcm warmem Alk<lhol 
geltjst uud 1 g 1 ’ h e n ~ l h ) d r H z i n  Tugegeben. 1n1 Laufe eines Tages f i l l t  d:cs 
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Phenylhydrazon aus. Sehr feine, seidenglanzende, gelbe Nadeln. 
Schmp. 1560. 

N (280, 755 mm). 
0.1O00 g Sbst.: 0.2672 g COs, 0.0512 g HsO. - 0.1202 g Sbst: 13.0 c ~ m  

CnlH19OsN*. Ber. C 73.0, H 5.5, N 12.1. 
Gef. m 72.9, a 5.7, B 12.3. 

P h e n a c J 1 e s t e r  d e r o - [P h e n  ac  y 1 - a mi  n o] - b e  u z o e s iiu r e  , 

LiiSt man Anthranilsfure und m-Brom-acetophenon in alkoho- 
ltscher Liisung bei Gegenwart von Pottascbe vder Marmor aufeinander 
emuirken, so verlluft die Reaktion auch bei Anwenduog rnolekularer 
Vengen nicht eindeutig, sondern man crhiilt als Nebenprodukt eine 
geringe Menge in Natronlauge unloslicher Subutauz, die sich ski der 
Phenacylester der o-[Phenacyl-amino]-benzoesInre erweist. Man e r h d t  
ihn aus Allcobol in sehr feinen, haarfKrmjgen Krystallen vom Schmp. 
180). 

GHa. CO * CHP . NH. CsHj. CO .O. CHg. C O .  CsHj. 

0.1062 g Sbst.: 0.2896 g Cog, 0.0477 13 Hg0. - 0.1422 Sbst. ( n d  
K j el (1 ah 1) : 0.74 ccm "/,-TI2 SO,. 

C3211190rN. Ber. C 74.0, H 5.1, N 8.7. 
Gef. D 74.3, n 5.0, 3.6. 

8 - 0 x y - 1 -p b e n  p 1 - 3 - k e t o - [p rope n y 1 e n  - 2.1 ~ i n  d ol] (11.). 
1 TI. o-[Phenacyl-amino]-benzoesiiure wird niit 10 Tln. Essigsliure- 

anhydrid 3 Stdn. gekocht. Beim EingieSen der Losung in viel Wasser 
erhHlt man aach der Auflosung des Anhydrids einen flockigen Nieder- 
achlag, der sich am besten aus Pyridin umkrystallisieren IaSt. MiLn 
erhllt dann farblose Nadeln Tom Schmp. 2880. 

K j el d a h  1) : 1.90 c e a  "/*-& SO4. 
0.1009 g Sbst.: 0.2894 g COs, 0.0410g H,O. - 0.2487 g Sbst. bcwh 

C I I R ~ ~ O , N .  Ber. C 78.1, Et 4.2, N 5.4. 
Gef. * 78.1, 4.5, 5 3. 

Die Verbindung lost sich in viel heil3em Alkohol, fallt aber  beim 
Erkitlten nicht wieder aus; iu Eisessig ist sie leicht, in Renzol und 
Ligroin nicht, il; dcetou sehr wrnig loslich. Ihe  alkoholische Losung 
gibt mit Eisenchlorid eine bliitrofe Fiirbung. 

D i b r o m i d ,  HI, OsNBr:, Versetzt man die Verbindung vom 
Schmp. 288' in EisessiglBsung mit der berechneten Menge Brorn, $c 
fiillt das Dibromid aus und wirb beim Urnkrystallisieren ails Eisessig 
in bellgelben Nadeln vom Schmp. 265O erhnlten. 

0.2450 g Sbst: 0.2196 g AgBr (nach Carius). 
C ~ T H , ~  OsN.Br9. Ber. Br, 38.0. Gef. Br 38 2. 
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6-1 n d o  x y I -z im t s a u r e ,  C,H,<,ci>CH. C(C6Hs):CH. COOIl. 

? Tle. Oxy-phenyl-keto-[propenylen-indol] werden in 30 Tln. Al-  
kohol suspendiert und 5 Tle. Kalihydrat. geliist in 10 Tln. Wasser, 
hinzugefugt. Beim Erhitzen nuf dem Wasserbade ist nach etwa einer 
Stuude vollige Losung eingetreten. Nach dem Verdunsten des Alko- 
hols hii,terbleibt eine in hei5em Wasser leicht losliche Krystallmasse, 
ails deren Losung in Wasser die neue Saure durch Salzsilure gerallt 
wird. Sie ist in siimtlichen organischen Losungsmitteln auch beirn 
Erwarnien schwer liislich. Aus sehr vie1 Eisessig umkrystallisiert, 
bildet aie farblose, sehr feine Nadeln, die bei 300" unter Zersetzung 
schruelLeu. 

0.0958 g Sbst.: 0.2668 g COP, 0.0415 Q HsO. - 0.2506 g Sbst. (nach 
Kjeldal i l ) :  1.71 ccm n/a-HaSO,. 

Ber. C 73.1, H 4.7, N 5.0. 
Gef. w 72.9, P 4.6, 4.8. 

C17HlaOaN. 

Die Siiure gibt keine Eisenchlorid-Iteaktion. Sie l5Bt sich mit 
Phenol-phthalein als Indicator scharf titrieren. Hierzu wurde sie i n  
eineni Uberschulj von lVr-alkoholischer Kalilauge geliist und mit 
nh-Schwefelsaure titriert. 

0.5186 g Sbst. verbrauchen 3.7 ccm "/s-Kalilauge. 
C I ~ R I ~ O ~ N .  Mol.-Gew. Ber. 279. Gef. '280. 

Sie bildet ein in  kalteni Wasser ziemlich sohwer Iosliches N a -  
t r i u n~ s a l  z , das beim Erkalten der Liisung in Nadeln krystallisiert. 

0.1740 g Sbst.: 0.0412 g NagSO4. 
C17HlsOaNNa. Ber. Na 7.6. Gef. Na 7.7. 

Das D i b r o m  i d ,  Cl7HlSOaNBr2, wird aus der Eisessigliisung der 
S l u r e  nach dem Zusatz von Brom durch Wasser gefiillt und kann 
aus Eisessig umkrystallisiert werdeu. Hellgelbe Nsdeln. 

0.1039 g Sbst.: 0.0898 g AgBr (nach Carius). 

I' h e n  y 1 h y d r a z o n , Clr His 0 2  N: Ns H. CS Hs. 
ClrHlaOaNBrz. Ber. Br  36.4. Gef. Br  36.7. 

1 g Indoxyl-zimt- 
sau re  wurde in Eisessigliisung mit Phenylhydrazin einige Miuuten 
zuiii Sieden erhitzt. Bia zum niichsten Tage hat sich das  Hydrazon 
ausgeschieden, dks in heil3em Alkohol wenig, in  heiBem Eisessig 
leicht loslich ist. Aus tliesem umkrystallisiert, bildet es gelbe Nadeln 
vom Schmp. 221O. 

0.1019 g Sbst.: 0.2798 g CO,, 0.0466 g HIO. - 0.1150 g Sbst.: 11.0 ccm 
N (IS0, 750 mm). 

G3H1909N~. Ber. C 74.8, H 5.1, N 11.4. 
Ge€. P 74.8, 5.1, s 11.2. 
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A c e  t y 1- i n  d o x y  1-2 i m t siiu r e , CIO HIS 0' N. 
Fur diese Verbindung ergibt sich sowohl aus der Analyse, wie 

aus der Bestimmung der Verseifungszahl, daB sie sich von der In- 
doxyl-zimtsiiure durch Ersatz eines Wasserstoflatoms durch Acetyl 
ableitet; hingegen ist, wie im theoretischen Teil ausgefuhrt wurde, 
ihre Konstitution noch unbestimmt, da  sie keine S a m e  darstellt. Sie 
entsteht durch 1-stundiges Kochen von 1 T1. Indoxyl-zimtsiiure mit 
10 Tln. Essigsiiure-anhydrid. Wird das  Reaktionsprodukt in Wasser 
gegossen, so erhiilt man eine krystallinische Masse, die in Alkohol 
schwer, in Eisessig leicht loslich ist. Zur  Umkrystallisation eignet 
sich am besten ein Gemisch gleicher Teile Eisessig und Alkohol. Man 
erhalt dieVerbindung dann in rhombischen Krystallen vom Schmp. 167O. 

0.1019 g Sbst.: 0.2639 g CO1, 0.0462 g HsO. - 0.4291 g Sbst. (nach 
Kjeltlahl): 1.27 ccm n/a-H2SOI. 

C19HI,O4N. Ber. C 71.0, H 4.7, N 4.4. 
Gel. s 70.6, 5.0, s 4.2. 

Beim Kochen rnit Natronlauge geht die Acetglverbindung 
sehr allmahlich in Losung, wobei gleichzeitig Verseifung eintritt. 
der Losung wird durch Salzslure wieder die Indoxyl-zimtsaure 
Gchnip. 300° geflllt. 

nur 
Aus 
vom 

Verse i iungszahl .  Fkr eine Verbindung der Formel C19HIb04N er- 
gibt sich, unter Beriieksichtigung, daB ein Aquivalent KOH durch Essigsiiure 
und ein zweites durch die riickgebildete Indoxyl-zimtsiiure besnsprucht wird, 
die Vcrseifungszahl 349. 

1.0746 g Sbst. verhrauchen zur  Verseifung 13.2 ccm "/~-Kalilauge. 
C I ~  HI3 0 4  N. Ber. Vers.-Zahl 349. Gef. Vers.-Zahl 344. 

P t i e n y l h y d r a z o n  d e s  symm. P h e n a c y l - p h e n y l - h y d r a z i n s ,  
CsHs. C (: N .  N H .  C6Hs). CH1. N H . N H .  CsHs. 

Diese Verbindung entsteht aus alien drei [Phenacyl-amino]-ben- 
zoesiiureu bei kurzem Kochen ihrer Liisungen in  Eisessig mit Phenyl- 
hydrazin. Wasser fiillt aus  diesen Liisungen einen amorphen Nieder- 
schlag, der sowohl in Alkohol wie i n  Eisessig leicht loslich ist. Aus 
verdiinntem Alkohol erh5lt man die Verbindung i n  gelben Nadeln 
w m  Schmp. 147O. 

0.1027 g Sbst.: 0.2862 g CO9, 0.0556 g € 1 2 0 .  - 0.1248 g Sbst.: 19.4 ccn 
N (17 .5O,  756 mm). 

C 1 . H ~ ~ N 4 .  Ber. C 76.0, H 6.3, N 17.7. 
GcF. n 76.0, 6.1, n 17.9. 

Die A c e  t g l v  e r  b i n d  u n  g ,  CaoIIi,Nh .GO. CHa, erhiilt man durch 
einstiindiges Kochen von 1 g des Hydrazons vom Schmp. 147O mit 

Bedchtc d. D. Chem. Oesellschaft. Jlhrg. LI. 108 
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10 g F:ssigsaure-tLnhytlritl. 13eim Eingiefien in Wasser f l l l t  ein kry- 
stallinischer Niederschlag. A u ~  Eisessig gelbe Stabchen vorn Schrnp.201'. 

pi (190, 761 mm). 
0.1024 g Sbst.: 0.2764 g COY, 0.0543 H2O. - U.1158 g Sbbt.: 15.7 CCII> 

CsZHssK40.  B ~ T .  C 73.8, H 6.1, N 15.6. 
Gef. 73.6, > 5.9, 15.9. 

'1' e t r a p b e n y 1 - $ - t e t r a c a r  b a z 0 n (VI . ) .  
5 g m-horn-acetophenon und 10 g Pbenylhydrazin werden in 

30 ccm Alkohol geliist. Beim Kochen de; Liisung fiodet alsbald kry- 
atallinische Ausscheidung statt,. Nach einstiindigeiri Erw5rmeu wiirde 
tias Reaktionsgemisch rnit Wasser verdiinirt, der Niederschlag abge- 
raugt und bia zurn Verscbwinderi der Rromreaktion mit Wasser ge- 
waschen. Die Verbindung iat in Alkohol sehr wenig liislicb, leicht 
i n  Pyridin untl Henzol. Zur Keindarstellung lijst man sie a m  besten 
i n  Nenzol und yeraetzt bis zur 'l'rubung rnit PetrolHther, worsuf als- 
b:tld schneeweifie Nadelu auslallen. Auch nus Ligroin l l B t  sie sich 
gut iimkrystiallisiereri. Sie schniilzt bei 171O. 

N (170, 760 mni). 
1.042 R Sht.: 0.3074 R COY, 0.0i76 R 1 1 3 0 .  - 0.1316 fi Sllcit.: 15 3 CCUI 

C P S H P ~ N ~ .  f h ~ .  C bO.8, tI 5.5, N 13.4. 
Gef. B 50.5, )) 6.1, >> 13,6. 

Die S e s t i m m u n g  tlcs M o l t r k u l s r g e w i c l i t s  geschali nach I, itnds- 

0.3092 g Sbst., 17.92 g Henzol : d = 0:1lo. -- 0.4984 g Sbst., 18.54 g 
horger  in Hcozolliisung. 

Benzol : r /  = 0.13'. 

(Mol. SirdeFunkts-F,I-h~hung = 26.7.) 

C?*Hg4N4. MtL-Gew. Her. 416. (id. 418, 411. 

/ I )  - [P h e n  ac? I -:I m i ii 01 - b e  n z o e S P  u r e ,  
GH,. CO . ClIp . NEI . CrlJ,. GOOH, 

\\ ird auf deniselben TYege gewonnen wie die ortho-Verbindung. A u s  
Alkohol krystallisiert sie in farblosen Stabchen voni Scbrnp. 202". 
Sie ist in Eisessig nod Pyridin leicht Idslicb, hingegen lijst sie sich 
erst i n  100 Tln. siedendeni Alkohol. 

0.1048 1-r Sbst.: 0.2707 g CO,, 0.0508 g HzO. 
C,IH,a03N. Rer. C 70.6, 11 .51. 

Od.  > 70.4, 3 5.4. 

[P h e n a c y 1 - a c e  t y 1 - V L  - a m  i n  01 - 1) e n z o e 5 a u r e  , 
CGHs. CO.  CHs .N(CO.  CHI). C6IL .COOII. 

1 TI. [Phenacyl-r~~-amino]-benzoesairre wird rnit 10 TIu. ISssig- 
slure-anhydrid 2 Stondeo gekocht. I h r n  Eingicfien der tcisung in 
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1V;ssser erfolgt eine krystailinische Ausscheidung, die in heiDem Al- 
kobo1 leicht liislich ist und aus ihm in zugespitzten Prismen vom 
Schmp.  217O krystallisiert. 

0.1019 g Shst.: 0.2561 ,D COr, 0.0500 g HaO. 
CI,HlBO(N.  Ber. C 68.7, €1 5.0. 

Gef. 68.5, B 5.3. 

p - [P h e n  ac  y 1 - a m  i u 01- b e n  z o e s l  u r e  
\\ irtl wie die ortho- und nielo-Verbindung gewonnen. Bus Alkobol 
Iange, farblose Nndeln vom Schmp. 21 lo. Auch aus sehr vie1 WiLSEer 

l d 3 t  sie sich umkrystallisieren und wird dann i n  sehr zarten, haar- 
iornligen Nndeln erhalten. 

0.1009 g Sbst.: 02504 g COs, 0.0464 g HaO. 
Ct,HlaOaN. Ber. C 70.6, H 5.1. 

Gef. D 70.3, B 5.2. 

[ P h e n a c y 1 - B c e t y I - p - a m i n o] - b e n z o e s a u r e  
\ \ i d  wie die mrfa-Verbindung erhalten. Die Verbindung ist i n  81- 
kobo1 sehr leicht l6slic.h und hiriterbleibt beim Verdunsten des Alko- 
hols ale allmlhlich erstarrendes 01.  Beim Umkrystallisieren aus sehr 
ire1 heil3eni Wauser erhiilt man sie in  bei 176O schmelzenden Rliittchen. 

0.1937 g Sbst.: 0.3115 g CO,, 0.05S’i kIsCt. 

C,tH,,O,N. Ber. C 68.7, H 5.0. 
GeF. B 68.7, * 5.8. 

P h e u a c j 1 e 6 t e r d e r p - [ P h e n a c y 1 - a m  i n o J - be  n z o e s a u re .  
Erfolgt die I)arsteliung der ~~-[Pheaacyl-aminoJ benzoesiiure uoter 

Zugabe der  Zquivaleoten Menge :it8zkali oder .Soda, so erhalt man 
auch hier, wie bei der ortho-Verbindung, ein in Natronlauge unlos-  
liches Nebenprodukt, den Pbenacylester der p-[Phenacyl-amino] ben- 
LoesZure. AUS Alkohol krystallisiert er in sebr feinen, s t e r n f o r d g  
%iifi:iiiimenstehendeD, Farblosen Nsrleln roni  Schmp. 186’. 

t).lO58 g Sbst.: 0.29~0 g 5 0 2 ,  0.0510 H P .  
C93HI8OIN. Ber. C 74.0, H 5.1. 

Gef. 74.1, B 5 3  




