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Uber die a-Methyl-o-phtalséure

Stefan v. Niementowski,

Privatdocent an der k. k. fecinischen Hochschule ¢n Lembery.
Aus dem chemischen Laboratorium der technischen Hochschule in Lemberg.

(Vorgelegt in der Sitzung am 19. November 1851.)

Die Kenntniss der Dicarbonsiuren des Toluols ist zur Zeit
noch sehr lickenhaft, besonders mit Bezug anf die Homologen
der in der Benzolreihe vielleicht am besten untersuchten o-Phtal-
sdure. Von den methylirten Iso- und Terephtalsiuren sind drei
schon lingst, auch ihrer Constitution nach, bekannt, ndmlich die
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Uvitinsdure, COOH und Methylterephtalsdure.
a - Methylisophtalsiiure,

Ausserdem finden sich noch in der Literatur Angaben iiber
zwei weitere Siuren, die Isoxylidinsdure von Senhofer! und
die Toluylendicarbonsiure von Irelan;?® fiir letztere sind jedoch
nicht einmal ibr Schmelzpunkt und Krystallform angegeben
worden, Uber die Structur der ersten dieser Siuren hat sich der
Entdecker derselben seinerzeit nicht gedussert. Sie ist dargestellt
worden durch Schmelzen von ¢-toluoldisulfonsaurem Kalivm mit

1 . Senhofer, Ann. Chem., 164, 134.
2 1relan, Zeitschrift fiir Chemie, 1869, 612.
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Natriumformiat. Aus derselben ¢ -Toluoldisulfonsiure hat Sen-
hofer beim Schmelzen mit Kalinmhydroxyd neben Salicylsiure
ein nenes Dioxytoluol erbalten, welches er Isoorcin benannt hat.
Von den sechs theoretisch moglichen Dioxytoluolen ist die
Stellung der Hydroxylgruppen im Laufe der Zeit fiir fiinf genan
nachgewiesen worden. Fiir das sechste, das Isoorcin von Sen-
hofer, ist die Structurformel

l
o
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iibrig geblieben. Dieselbe Stellung der Substituenten wiirde dem-
nach auch fir ¢-Toluoldisulfonsiure gelten, und fiir die aus
derselben dargestellte Isoxylidinsiiure wiirde sich die Formel
einer v-Methyl-o- phtalsiiure
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ergeben, jedoch vorausgesetst, dass bei diesen Reactionen keine
intramolecularen Verschiebungen stattgefunden haben.

Indessen ist es allgemein bekannt, dass diejenigen Um-
setzungen, welche durch schmelzendes Kalihydrat bewirkt werden,
sehr wenig zn Ortshestimmungen geeignet sind. Insofern ist auch
die mitgetheilte Ansicht nur als Vermuthung zu deuten, desto
mehr, als der hohe Schmelzpunkt der Sdure gegen diese An-
nahme spricht. Senhofer hat auch bei seiner Stiure die Existenz
eines Anhydrides nicht beobachtet, obwohl die Bedingungen zur
Bildung desselben gegeben waren (er hat die Siure sublimirt),
was auch gegen die Anffassung der Sinre als Homo-o-Phtalsiure
spricht. Man wird dadurch beinahe gedringt zur Annahme ver-
schiedener Stellung der Substituenten in der Dicarbonsiure und
~-Toluoldisulfonséiure einerseits und im Ysoorcin anderseits, und
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dann erseheint fiir die Isoxylidinstiure die Formel einer v-Methyl-
isophtalsiure

coor. SHs coom
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als allein zuldssig.

Ein endgiltiger Beweis tber die Structur der Isoxylidinsiure
kann iibrigens erst auf Grund genauwer experimenteller Unter-
suchungen erbracht werden.

Die zweite theoretisch mogliche Homo-o-Phtalsiure
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war auch noch nicht bekannt. Diese Liicke auszufiillen, war der
Zweck der vorliegenden Arbeit, die mir um so niher lag, als
ich durch meine fritheren Untersuchungen in Besitz von Korpern
gelangte, die als Ausgangsmaterial zur Darstellung dieser Sture
dienen konunten.

Noch vor vier Jahren habe ich in Gemeinschaft mit Herrn
Bronislaus Rozanski versucht, die m-/&-Anthranilsiure
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nach der Sandmeyer'schen Reaction in die o-Cyan-p-Toluyl-
saure tiberzufithren, doch ohne dabei, trotz mehrfach abge-
inderter Versuchsbedingungen, einen FKrfolg verzeichnen zu
konnen. Wir haben dariiber gelegentlich der Beschreibung der
o-Nitro- p-Toluylséiure in den Berichten der deutschen chemischen
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Gesellschaft® referirt. Im Herbste 1888 brachten dieselben Be-
richte * eine Abhandlung von G. Glock ,Uber Phenylen-p-diacet-
imido#ither“, in welcher der Verfasser auch die Darstellung des
Homophtalonitrils
COH,
!
N

)
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aus dem o-Amido- p-Tolunitril besehreibt. Da’eine nihere Unter-
suchung dieses Orthodieyanids mit Riicksicht auf die von dem-
selben derivirende ¢-Dicarbonsidure nicht in der Absicht Herrn
Glock’s lag, was am besten daraus erhellt, dass in einem Zeit-
raume von drei Jahren, die seitdem verflossen, keine weiteren
Mittheilungen iiber diesen Gegenstand erschienen sind, wandte
ich mich kiirzlich dem Studium des Verhaltens dieses Nitrils den
verseifenden Agentien gegeniiber zu, um anf diesem Wege die
Losung der mir lingst vorschwebenden Aufgabe der Darstellung
einer o-Homophtalséiure zu erreichen.

Wie vorauszusehen war, gelang dies oline besondere Schwie-
rigkeit, und ich bin schon heute im Stande, @iber die Darstellung
und Eigenschaften der a-Methyl-o-phtalsiure und einiger ihrer
Derivate Niheres zu berichten.

a-Methyl-o-phtalsiiure.

Das zur Darstellung des Homophtalonitrils verwendete
o-Amido-p - Tolunitril wurde durch Reduction des o-Nitro-p-Tolu-
nitrils mit Zinn und Salzsiure gewonnen.?

Die Uberfiihrung dieses Nitrils in Homophtalonitril beschreibt
Glock wie folgt: ,Das Amidotolunitril wurde mittelst Salzsiure
und Kaliomnitrit in das salzsaure Diazosalz verwandelt und

1 8t.v. Niementowski und Br. Rozanski, Ber. chem. Gesellsch.,
XXI, 1997.
2 G. Glock, daselbst, XXT, 2659.
3 St.v. Niementowski, Journal fiir praktische Chemie (II), 40, 6.
45
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allmilig einer heissen Kupfercyaniir-Cyankaliumlosung zugesetzt.
Es schied sich hierbei ein dunkel gefirbter Korper aus, der
zur Reinigung der Destillation im Dampfstrom unterworfen wurde.
Nur ein kleiner Theil desselben ging mit den Wasserdimpfen
iiber, ein anderer Theil bleibt als harzige Masse ungeldst in dem
Kolben zuriick....... ete.“ Um diese diirftigen Angaben etwas
zn beleuchten, theile ich meine Erfahrungen mit. Ieh verfubr
folgendermassen:

Je 13-2¢ fein pulverisirten o- Amido-p-Tolunitrils wurden
in 400 em® Wasser suspendirt, mit 15-2 em® Salzsiure (sp. Gew.
1-20) versetzt. In diese Losung wird langsam eine zweite, 7 g
Natriumnitrit in 40 em® Wasser, eingetragen. Im ersten Momente
entsteht in der Fliissigkeit ein intensiv ziegelroth gefiirbter
Niederschlag, welcher gegen Ende der Reaction heller wird.
Derselbe besteht aus Diazoamidoparatolunitril

DS
NN

\CN CN/m

was durch eine besordere Untersuchung, deren Resultate dem-
nichst publicirt werden, festgestellt wurde. Seine Bildung zu
vermeiden, ist mir nicht gelungen; dieses wire moglich in einer
sehr viel freie Sdure enthaltenden Lidsung, eine Bedingung, die
im vorliegenden Falle nieht verwirklicht werden konnte, aus
Riicksicht auf die Kupfercyaniir-Cyankaliumlosung, welche durch
freie Siure zersetzt wiirde. Die Menge des gebildeten Diazo-
amidoktrpers belief sich bei giinstigstem Verlauf der Diazotirung
auf eirca 60°/, des verwendeten o-Amido-p-Tolunitrils, Dieser
Niederschlag muss von der Diazolosung abfiltrirt werden, weil er
an der Reaction, wenigstens in gewiinschter Richtung, nicht theil-
nimm¢. Bringt man ihn nidmlich in heisse Kupfercyaniir-Cyan-
kaliumldsung, so ballt er sich zu harzigen Klumpen zusammen
und bleibt dann, wie anch Gloek bemerkt hat, beim Behandeln
mit Wasserdampf im Destillationskolben zuriick.

Die filtrirte Diazolosung wird demmnach in heisse Kupfer-
cyaniir-Cyankaliumlosung eingetragen. Diese letztere wird bereitet
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aus 14 ¢ Cyankalium (96°,), 12-5¢ Kupfervitriol und 75 ¢
Wasser, Der Verlauf der Reaction ist dann ganz glatt und durch
Bildung von Nebenproducten nicht gestort. Die Aunsbeute an
reinem, im Wasserdampfstrome iiberdestillirtem Homophtalonitril
kommt der theoretischen ganz nahe, natiirlich unter Beriicksich-
tigung der in Wegfall zu bringenden Menge des in Diazoamido-
verbindung verwandelten o- Amido - p-Tolunitrils.

Der Verlauf dieser Reaction erinnert lebhaft an das ganz
analoge Verhalten des m-Nitraniling beim Diazotiren und beim
Uberftihren in m- Nitrobenzonitril.!

Die Angaben Herrn Glock’s iber das Homophtalonitril kann
ich bis auf diejenige des Schmelzpunktes, den ich bei 120°, also
3° higher als jener Autor angibt, gefunden, bestitigen.

Die Verseifung des Homophtalonitrils geschah wnnter An-
wendung concentrirter Salzsiiure. Je 5 ¢ des Nitrils wurden mit
16 ¢ Salzsdure (sp. Gew. 1-19) in Rohren eingeschmolzen, im
Luftbade drei Stunden lang auf 140° C. erhitzt. Die erkalteten
Rohren sind von weissem Krystallbrei, der freien Siure und
Salmiak erfiillt. Die Krystalle wurden auf dem Filter gesammelt,
in heissem Wasser geldst und zur Krystallisation gestellt, Nach
paar Tagen findet man am Boden des Geftisses eine harte weisse
Krystallkruste der a-Methyl-o-phtalsidure. Sie wird von der viel
Salmiak enthaltenden Mutterlauge getrennt, mit geringer Menge
eiskalten Wassers ansgewaschen und wiederholt aus Wasser oder
aus Xylol umkrystallisirt. Weitere Mengen der SHure gewinnt
man aus den salzsauren Mutterlaugen der ersten in Rohren
erfolgten Krystallisation der Siure. Dieselben werden im Wasser-
bade behufs Vertreibung der Salzsdure, schliesslich unter Wasser-
zusatz auf geringes Volumen eingedampft, zur Krystallisation
gestellt nnd in derselben Weise durch Umkrystallisiren aus
Wasser oder Xylol gereinigt. Die zur Analyse verwendete
Probe wurde aus Wasser bis zum constanten Schmelzpunkt um-
krystallisirt.

1. 0-2183 ¢g Substanz (exsiccatortrocken) gaben 0-4789 g CO,
in 0-0937 g Wasser.

1 8t. v. Niementowski, Ber. der chem. Ges., XXII, 2562.
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Berechnet fiir

O\, 00H
! Gefu
" coow | Uefuden
Dy I.
Cyovnnn. 108 60-00%, - 59839/,
Hy...... 8 4-44 477
Op.nnn.n 64 3555 —
180 99-99

Die reine a-Methyl-o-phtalséure schmilzt bei 152° C. Sie ist
sehr leicht 1oslich in Wasser, Alkohol, Athylacetat und Aceton,
Sehr schwer 16slich und nur in der Siedehitze in Chloroform und
Benzol. In den homologen Kohlenwasserstoffen des Benzols ist
sie leichter loslich, und zwar desto leichter, je hoher der Siede-
punkt derselben. Demnach, withrend sie in Benzol und Tolnol
nur sehr schwer 16slich ist, wird sie von siedendem Xylol schon
leicht, von siedendem Cunmol sogar sehr leicht gelost.

Beim Eindampfen der wésserigen Losungen der Sdure
kommt es dfters vor, dass der fast zur Trockniss gebrachte Riick-
stand zu einem O] zusammenschmilzt und dann nur allmilig vom
siedenden Wasser aufgenommen wird. Diese Erscheinung hat
ihre Erkldrung in leichtem Ubergange der Sdure in das Anhydrid,
dessen Schmelzpunkt (92° C.) nnterhalb des Siedepunktes des
Wassers liegt.

Mit Resorcin erhitzt gibt die Sdure eine gelbe Schmelze,
welche von alkalihaltigem Wasser aufgenommen, eine intensiv
gelbgriin fluorescirende Losung gibt.

a-Methyl-o-phtalsiureanhydrid.

Wird die a-Methyl-o-phtalsiure der trockenen Destillation
unterworfen, so erfolgt unter Wasserabspaltung im Sinne folgender
Gleichung:

CH
NN
|

COOH CH; \/\]/CO\
| 0

‘ = H,0-+ o
N coon NVAN

die Bildung des a-Methylphtalsdureanbydrids. In der Retorte
bleibt ein geringer kohliger Riickstand zuriick, in der Vorlage



a-Methyl- o -phtalsiure. 627

sammelt sich neben Wasser ein oliges Destillat, welches bald
krystallinisech erstarrt. Nachdem dasselbe vom Wasser durch
Auspressen oder Austrocknen am Fliesspapier befreit worden,
wird es am besten durch nochmalige Destillation gereinigt. Das
auf diese Weise gewonnene schneeweisse Product besass einen
constanten Schmelzpunkt von 92° C. und zeigte bei der Ver-
brennung die richtige Zusammensetzung des Homophtalsiure-
anhydrids.

I. 0-2092 ¢ exsiccatortrockener Substanz gaben 0-5035 ¢
Kohlensdure und 0-076 ¢ Wasser.

" Berechnet fiir

CH,4 \/\/CO\
| | / 0 Gefunden
N0 | Zommden
S — 1
Cy ..... 108 6666, 66269/,
Hﬁ ...... 6 3-71 4-03
0, ..... 48 29-63 —
162 100-00

Das a-Methylphtalsdureanhydrid schmilzt, wie erwshnt, bei
92° C. Es ist in meist gebrauchten organischen Solventien, wie
Alkohol, Benzol, Chloroform, Athylacetat u. dergl, besonders
in der Wirme, selir leicht 1oslieh.

Unter siedendem Wasser schmilzt es za einem 01, welches
lingere Zeit gekocht, vom Wasser gelost wird, indem es unter
Wasseraufnahme in die leicht 16sliche «-Methyl-o-phtalsiure
fibergeht.

Es krystallisirt in Nadeln oder in nndeutlich ansgebildeten
kleinen Krystdllchen. ‘

Mit Resorcin geschmolzen gibt es selbstverstindlich ebenso
wie die freie Sdure die charakteristische Fluoresceinreaction.

a-Methylphtalimid.

Das a-Methylphtalimid wird sehr leicht gewonnen beim Zu-
sammenschmelzen zweier Molekiile a-Methylphtalsiureanhydrids
mit einem Molekiile Harnstoff:
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VAN NI, DRV AVEEN
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Als Zwischenproduet tritt bei dieser Reaction ohne Zweifel
ebenso wie in der Benzolreihe! die a-Methylphtalursiure

/CO.I\TH.CO.I\IH2
CH,.C.H, {

COOH
auf; dieselbe wurde aber nicht isolirt, obwohl sie gewisses
Interesse erregen diirfte, weil sie hier in zwei isomeren Modifi-
cationen existiren muss.

Die jener Gleichung entsprechenden Mengen feinpulveri-
sirter Materialien wurden in einem Rundkélbehen im Paraffinbade
erhitzt, Bei 120° C. war die Masse zu einer homogenen Fliissigkeit
zusammengeschmolzen, bei 140° fingt die Gasentwicklung an,
die bei langsamem Steigern der Temperatur des Bades bis zu
160° andauert, bei eirca 162° erstarrte die Masse krystalliniseh.
Es wurde dann noch ein paar Minuten auf 170° erhitzt. Das Roh-
product wurde durch wiederholtes Umkrystallisiven aus siedendem
Weingeist gereinigt und schliesslich analysirt.

1. 0-1577 g lufttrockener Substanz gaben 12-3 ¢m® Stickstoff
bei 18° C. und 739 mm Barometerstand.

Berechnet fur

CIl, \/\/CO\ T
‘ | NH Gefunden
\/\CO e — e
— - L
Cyoovenn 108 67-08Y, —
H ... 7 43 —
N...... 14 870 8-919,
Oe.vnn. 32 19-87 _
161 10000

1 A.Piutti, Ann. Chem,, 214, 19.
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a-Methylphtalimid krystallisirt in kurzen Nadeln, die bei
196° C. schmelzen.

Es ist 16slich in siedendem Wasser. In Weingeist und Aceton
schon in der Kilte sehr leicht ldslich, im Benzol erst in der
Kochhitze; unloslich in verdiinnten Mineralsduren, 1slich in
Alkalilangen.

a-Methylphtaldiamid.

Diese Verbindung wurde bei der Einwirkung starken Am-
moniaks auf «-Methylphtalimid erhalten, ganz dhnlich wie dies
von Ossian Aschan in der Benzolreihe beim Phtaldiamid

(1)CO . NH,
C,H,
™\ (2)00.NH,

geschehen ist.! Das a-Methylphtalimid wurde mit starkero Am-
moniak, dem etwas Alkohol behufs leichterer Auflosung des
Tmids hinzugesetzt wurde, versetzt, auf etwa 40° C. erhitzt
und ruhig stehen gelassen. Nach einiger Zeit scheiden sich
weisse Nadeln des «-Methylphtaldiamids aus. Da der Korper
leicht zersetzlich zu sein schien, wurde er nicht weiter umkry-
stallisirt, sondern direct analysirt.

0-1038 g Substanz (exsiccatortrocken) gaben 145 em® feuchten
Stickstoff bei 14-5° C. und 738 mm Barometerstand.

Berechnet fiir

CH, \\/\|/ CO.NH,
NN CO.NH, Gefunden
Corvovnn 108 60-67Y, —
Hyooo o 10 562 —
Nyoorn. . 28 15-73 15-96°/,
Oy ... 32 17-97 —
178 99-99

a-Methylphtaldiamid schmilzt bei 188° C. unter Ammoniak-
entwicklung; es geht dabei selbst in «-Methylphtalimid tiber.

1 Ossian Aschan, Ber. der deutschen chem. Ges., XIX, 1399.
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CO.NH o
* S NH,+CH,.CH, ¢\ NH.

CH, . C.H, ¢ )
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Es ist in Wasser leicht 1oslich.

Lésst man die Mutterlaugen von diesem Korper im Exsiccator
verdunsten, so bleibt eine weisse Krystallmasse zuriick, die bei
208° C. schmilzt. Derselbe Korper entsteht auch scheinbar, wenn
man das ¢-Methylphtalimid mit starkem Ammoniak und Alkohol
einige Minuten kocht und zur Krystallisation hinstellt. Ich habe
ihn noch nicht nidher untersucht.

p-Tolyl-a-methylphtalimid.

Schmilzt man und destillirt trocken dquimoleculare Mengen
der a-Methylphtalsiure und p-Toluidin,

CH COOH
NN -
| L NH, < >‘.CH3 = 2H,0+
NN COOH o
CH, Cco
' ] SN
AN o o

so resultirt in der Vorlage eine weisse Krystallmasse, die nach
paarmaligem Umkrystallisiren aus Alkohol zur Analyse gebracht,
die Zusammensetzung eines p-Tolyl-«-methylphtalimids besass.

0-2122 g Substanz (exsiccatortrocken) gaben 106 em® feuchten
Stickstoffs hei 16° C. und 741 mm Barometerstand.
Berechnet fiir
CH, o
NN NS o
NPT Y e
VAN co — Gefunden

- N e r—

Cpgrvvnrns 192 76-49Y, —
Hyg .oo-eo 13 518 —
Neol. 14 B8 B+70/,
Oy oennn. 32 127 —

261 100-00
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Der neue Kgrper schmilzt bei 180° C.

Er ist sehr leicht 16slich in kaltem Chloroform, Benzol und
Athylacetat, bedeutend schwerer in Aceton und in siedendem
Alkohol.

Unloslich in Wasser, in Mineralsiiuren und in Alkalilaugen.

a-Methyloxyphtalanil.

Ahnlich dem p-Toluidin wirkt das o-Amidophenol auf
a-Methylphtalsiureanhydrid ein:

oH oH
NN CIA
0Nt~ 0 | N— /\

\/\CO/ - NNeo”
Aquimoleculare Mengen beider Korper wurden im Paraffin-
bade auf 170°, schliesslich einige Minuten auf 220° C. erhitzt.
Die erhaltene rostfarbene Schmelze wird fein pulverisirt nnd
aus Alkohol umkrystallisirt. Die weingeistigen Losungen zeigen
eine intensive olivengriine Fluorescenz, die ausgeschiedenen
ersten Krystallisationen eine deutliche Lilafirbung. Nach mchr-
maligem Umkrystallisiren erhélt man schliesslich weisse, bei
205° C. schmelzende Krystillchen, deren Losungen nur noch
schwache Fluorescenz zeigen. Offenbar ist das bei dieser Reaction
entstehende Nebenproduct, ein azotirtes Phtalein, leichter in

Alkobhol loslich als das a-Methyloxyphtalanil.
1. 0-2259 g Substanz (exsiccatortrocken) gaben 0°5914 ¢
Kohlensdure und 0-1007 ¢ Wasser.,
II. 0-1461 g derselben Substanz gaben 7-5 ¢m® feuchten Stick-
stoff bei 17° C. und 740 mm Barometerstand.

Bereehnet fiir

\/\/ "
B \ _

B ~ — L I
Crov vennn. 180 71-15%, 71-40%,  —
s 11 4-3b 4-95 —
Norionnn, 14 553 - 5829/,
Oy ovvnnnn. 48 18-97 — —

253 . 100-60
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a - Methyloxyphtalanil ~ (Oxyphenyl - « - Methylphtalimid)
schmilzt bei 205° C. und krystallisirt in concentrisch gruppirten
sechsseitigen Lamellen.

Es ist unloslich in Wasser, 16slich in siedendem Benzol,
leichter in Alkohol, Sehr leicht, auch in der Kélte, wird es vom
Essigiither aunfgenommen. Die Losungen besitzen noch eine
deutliche Fluorescenz, die indessen einer Verunreinigung zuzu-
schreiben ist;! dieselbe ist besonders sehon gelbgriin in benzo-
lischen Losungen, bei alkoholischen zeigt sie einen Stich ins Rosa-
roth. Vollkommen reines a-Methyloxyphtalanil, dessen Lsungen
nicht fluoresciren, wird erhalten beim Destilliren geringer Mengen
der weiter unten beschriebenen a- Methyloxyphtalanilsdure. Aus
dem erstarrten Destillate wird durch Umkrystallisiren ans Wein-
geist das reine a-Methyloxyphtalanil, Schmelzpunkt 205°, aus-
geschieden; die eingedampften Mutterlaugen hinterlassen geringe
Mengen einer dickflissigen Substanz, die mit der Zeit fester
wird und die hochstwabrscheinlich als Tolenylamidophenol

N
Y
o, Gyt ¢ 0> CH,

aufzufassen ist.
a-Methyloxyphtalanil ist in kaustischen und kohlensauren
Alkalien loslich.

a-Methyloxyphtalanilsiure.

a-Methyloxyphtalanil wurde in siedender Sodaldsung auf-
genommen und von geringen Mengen unldslicher farbiger Sub-
stanzen abfilirirt., Aus dem erkalteten Filirate wurde mittelst
Salzsiure die freie a-Methyloxyphtalanilsiure ausgeschieden, auf
dem Filter mit kaltem Wasser ausgewaschen, getrocknet und aus
siedendem Alkohol umkrystallisirt.

0-2236 g Substanz (exsiccatortrocken) gaben 0-5434 ¢ Kohlen-
siure und 0-1023 g Wasser.

1 Der etwas zu hohe C-Gehalt, der bei der Analyse erhalten wurde,
ist wohl ebenfalls darauf zuriickzufiithren,
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Berechnet fitr

cooH
CH;.CH
STOEN CO.NH.CH,. OH Gefunden
e SIS N N ST

Coyp oo e 180 66- 420/0 66-28°/,
Hyg..ooooon. 13 4-80 5-08
N .o........ 14 5-16 —
O4 ........ 64 _ 2362 —

271 100-00

a-Methyloxyphtalanilsiure krystallisirt in feinen weissen
Nadeln, die bei 200° C. unter Gasentwicklung ohne Schwiirzung
schmelzen, Sie verliert bei dieser Temperatur ein Molekiil Wasser
und geht in das entsprechende Anhydrid, das Oxyphtalanil, iiber.

Loslich in #tzenden und kohlensauren Alkalien.

Unléslich in Benzol und Chloroform, loslich in heissem
Weingeist und Egsigiéither, sehr leicht loslich in Aceton.

Welche der beiden theoretisch mdglichen Formeln

o 0T VAN S VAN
|

\ OH }

! l | | .
NN CO—«NH—‘/ / N Neoor on” N

dem meuen Korper thatsichlich zukommt, kann anf Grund des
vorliegenden Beobachtungsmaterials vorldufig nicht entschieden
werden.

Zum Schlusse gebe ich eine kleine tabellarische Zusammen-
stellung der dargestellten Verbindungen und der entsprechenden
der Benzolreihe neben ihren Schmelzpunkten. Daraus ergibt sich
als charakteristisches Merkmal, dass die Derivate der a-Methyl-
o-phtalsdure trotz ihres grosseren Kohlenstoffgehaltes niedriger
schmelzen als diejenigen der o-Phtalsdure.



St. v. Niementowski,

634

prurpeygdiA e -»

TYSMOJUOWATN “A

96T v EEAVAN
HN // * _
00 NN 35 le)
prpAquesinuspqdLqro - ¥
036 / 00\

:.Ea,ocﬁ:&b;&a -9

i NN
6698 TXX “4 ‘H001D |
oL1T NO \/\/mmo
axnpspeydilypo - »
) HOOD
_ 0BT /,\ /_
ﬁ HO0D NN “HD)

‘881 ‘G0% “uuy ‘uijof) prout[ey
o 8E6 0D 2N
6L¢ X “g qoryoI mVA |
0 LGB 985 a4
00~ N\
prapAqueaingsjviJ’
0d
o881 Ve /\/_
0 . L
00\
oangsieIyg
0 €0% UIQOLIIO A HOOD) .
0815 d1I%IsAry] azumy) /_\ /_
o781 !
HOOD N




635

a-Methyl-o-phtalsiure.

nurpeyydAxoyAqgop - »

00
0005 anvd /_\/_
r\ —) |
N 00 AN
HO
prapeyydidqpoue-» - (£jog,- &
, 00
ofmz - /\/
o~ >—x{ | ]
o= /78
— AVAN'
00
prweeiqd[ g9 - »
. HNT00 NN\

w
ANy

IN'O i

210]

8241
XI4g ‘Banquoprry
A

yan
f,\,lz/

H
HO

[ruepeyydLxo

00
Vs AVAN

oA

GLG X g “rerYar
0G0&10¢

pragryydidioy,-d

o= )N

0n 7\

88T ‘983 uuY ‘moTng
o03%6TE

pImeIp (3 g

*ON" 00 N2

L

¥IN 00 NS

0D
— NN

|




8t. v. Nicmentowski, a-Methyl-o-phtalsiure.

536

2008

-sangsyrae[eyqdAxo[Aq3s W-v

/~\ HO HOOD /w\/,
|

N AN — 00 NN ‘HO
BT
7\\”fmZ[oo NUAN
o L
HO
00D NN 1

18qesyp ‘Sinquapwry

08GE

aanpspeedixo

\\\%I‘EZ.OO NN
N |

HO
HOO0O N




