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l]ber die Condensation yon Bemsteins/iure- 
anhsrdrid uncl Pyrogallol 

VOlt 

G. v. Georg iev ics .  

Aus dem ehemischen Laboratorium des k. k. Technologisehen Gewerbe- 
museums in Wien. 

(Vorgelegt  in der Si tzung am 19.. Mai 1899.) 

Die Ober t r agung  der Reaction, nach welcher  die Phtale/ne 

entstehen,  auf die Bernsteins/iure,  respect ive ihr Anhydrid,  hat  

bekanntl ieh zu dem Baeye r ' s chen  Succine'fn (aus Bernste ins~ure-  

anhydr id  und R e s o r c i n )  und dem Rhodamin S (aus Bernstein- 

sS.ureanhydrid und Dimethyl-rn-Amidophenol)  von K a h n  und 

M a y e r t  geftthrt, l~lber die Frage, ob sich a u c h  das Pyrogal lol  

mit Be rns t e ins~ureanhydr id  z u  einem, dem Galle'fn analogen 

Farbstoff  condensi ren  l~sst, ist  mir nur eine kurze  Angabe yon 

B a e y  e r 1 bekannt ,  nach welcher  durch Erhi tzen der genann ten  

K6rper  mit  concentr ir ter  Schwefels~ture ein Farbs toff  gebildet  

wird, der gebeizte Stoffe e twas  unreiner  als Galle'fn anfS.rbt. 

Nach den Erfahrungen,  die ich beim Studium der Conden- 

sat ion yon Oxals~ure und Resorcin ~ gemacht  hatte, erschien 

es wahrscheinl ich,  dass  auch bei der Condensat ion  yon Bern- 
steinsS.ureanhydrid und Pyrogallol  je nach  den hiebei ein- 

gehal tenen Bedingungen ganz  versch iedene  Producte  ents tehen 

d~rften. Der Versuch  hat  diese Ve rmu thung  best~tigt. Man 
erhiilt bei der Condensat ion yon BernsteinsS.ureanhydrid und 

Pyrogallol,  dutch  Erhi tzen ffir sich allein oder  mit  concentr i r ter  
Schwefels~iure, der Haup t sache  nach einen Farbstoff,  der 

�9 1 Bet1. Bet., ~, 664. 
2 Mittheilungen des Teehnologischen Gewerbemuseums in Wien, 1898, 

Heft ll und 12, S; a65--a70. 
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Thonerdebeizen r/Sthlichbraun anf~irbt, aber mit Galle~'n keine 
,~hnlichkeit besitzt. Daneben entstehen in beiden F/illen noch 

zwei Farbstoffe, wovon der.,eine Thonerdebeizen br~iunlichgelb 
und der andere ziegelroth e,nf/irbt. Von diesen drei Farbstoffen, 
deren Eigenschaften zu einem n~iheren Studium nicht einladen, 
m6chte ich den zuletzt gen:annten deshaIb nochmals erw~ihnen, 
weil er die absonderliche.:Eigenschaft besitzt~ auf einem mit 
Thonerde- und Eisenbeizen bedruckten Stoff nur die ersteren 
anzuf~irben, und weil ein ~hnlicher Farbstoff, mit derselben 
Eigenthtimlichkeit, als ein Oxydationsproduct yon H~imatel'n 

auftritt. 
Condensirt man aber Bernsteins~ureanhydrid und Pyro- 

gallol mit geschmolzenem Chlorzink, so erh~ilt man neben den 
oben genannten Producten das gesuchte Analogon des Galle'fns 
und ausserdem noch einen farblosen K6rper, der aber auch 
ein Farbstoff ist, insofern er die Eigenschaft hat, Beizen an- 

zufS.rben. 
Die  Condensation yon Bernsteins~iureanhydrid und Pyro- 

gallol verl~iuft demnach sehr complicirt, und beschr~inkte ich 
reich daher auf die Isolirung und Untersuchung der zwei zuletzt 
genannten Substanzen. Die Arbeit bot aber auch trotz dieser 
EinschrS.nkung viel Schwierigkeiten, die jedenfalls nicht im 
Verh~iltniss zu der schliesslichen geringen wissenschaftlichen 

Ausbeute standen. 
Das P y r o g a l l o l s u c c i n e i ' n  entsteht durch Condensation 

yon 1 Molektil Bernsteins/iureanhydrid mit 2 Molektilen Pyro- 
gallol und verh/ilt sich als Farbstoff dem Gallei'n ausserordent- 
lich ~ihnlich. Die Eisen-, Aluminium- und Chromlacke der zwei 
Farbstoffe sind in ihrer Nuance fast nicht yon einander zu 
unterscheiden; doch sind die F/irbungen des Gallei'ns durch- 
wegs etwas lebhafter. In der Lichtechtheit ist das Pyrogallol- 
succine'fn (respective sein Chromlack) dem Galle'fn etwas 
tiberlegen. 

Seine geringe L6slichkeit in den gebr/iuchlichen Solventien 
erschwerte sehr die Reinigung des neuen Farbstoffes; sie 
wurde tiberhaupt nut durch den Umstand erm6glicht, dass der 
Farbstoff die Eigenschaft hat, unter gewissen Umst/inden mit 
Minerals~iuren krystallisirte Verbindungen zu geben. In Alkalien 
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16st sich derselbe mit schSn blauet;-Farbe, die durch Oxydat ion 

bald braun wird. Beim Erhitzen~m{t~ concentrir ter  Schwefel- 
sgure wird das Pyroga l lo l succ ine i~ 'b i s :gegen  100 ~ C .  nicht 
merklich veriindert: auf hShere Teif iperaturen erhitzt, geht  der 
Farbstoffcharakter  vSllig verloren, ~viihrend u n t e r  diesen Um- 
st/inden das Galle'/n bekanntlich in CSrule'/n fibergeht. Bei der 

Reduction des  Pyrogallolsuccine'/ns'mi.t  Zinkstaub und Natron- 
lauge geht  die blaue Farbe der LSsung in gelbbraun fiber; sie 
wird aber durch den Sauerstoff  der Luft sofort wieder  in Blau 
verwandelt ,  und zwar viel rascher  als dies beim Galle'/n, bei 
dem analogen Versueh, der Fall ist. Bei dem Versuche,~ aus 
dem Pyrogallolsuccine'in durch Erhitzen a u f  180 ~ C. Wasse r  
abzuspalten,  wie dies B a e y e r  ~ beim GalleOn mit Erfolg gethan 
hat, trat unter  s tarkem Gewichtsverlust  Schw/irzung des Earb- 

stoffes ein und verlor derselbe seine LSslichkeit in Alkali. 
Das zweite Product  der Condensat ion yon Bernsteins/iure- 

anhydrid und Pyrogallol mit Chlorzink, das untersucht  wurde, '  
ist, Wie schon oben erw/ihnt, e ine .vo l lkommen farblose , 'gut  
und leicht: krystall isirende Substanz,  die sich ebenfalls durch 

ihre SchwerlSslichkeit  in den gebr/iuchlichen LSsungsmitteln 
auszeichnet.  Bemerkenswer th  [st ihre, bei einem weissen K~3rper 
gewiss seltene Eigenschaft,  Beizen anzuf/irben. Aucb das 

Nencki 'sche Gallacetophenon,  mit welchem der neue Farbstoff  
zun/ichst  vergleichbar erscheint,  ist auch nach wiederholter  
Reinigung nie ganz farblos, sondern  immer schwach brg.unlich- 
gelb gef/irbt. Die Beizenf/irbungen des neuen Farbstoffes sind 
den des Gallacetophenons sehr ~ihnlich? 

Die Bildungsweise und const i tu t ion  dieses Condensations-  
productes  betreffend, w/iren zun/ichst  die beiden Formeln 

C,aH~408 und C~0HsQ in Betracht  zu ziehen.  Naeh der ersten 
w/ire der Farbstoff durch Condensat ion yon 1 Molektil Bern- 
steins/ iureanhydrid mit 2 Molekfilen Pyrogallol,  nach der zweiten 
Formel aus 1 Molekfil Bernsteins/ iureanhydrid mit 1 MolekCtl 
Pyrogallol, in beiden F/ilIen unter  Austritt yon t Molektil Wasser ,  

entstanden. 

1 Ber. Berl., 4, 663. 
2 Thonerdebeizen Werden gelb, Eisenbeizen grau angef~trbt" 
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Die Elementaranalyse gestattete nicht, eine Entscheidung 

zwischen diesen beiden Formeln zu treffen, d a d a s  pr0centisch e 
VerhS, ltniss yon Kohlenstofi, Wasserstoff und Sauerstoff in 

beiden fast dasselbe ist. Zu Folge der Zusammensetzung seiner 
Phenylhydrazinverbindung und der eines Acetylderivates muss 
aber der  Farbstoff eine der Formel ClaHa~O s entsprechende Zu- 
sammensetzung, haben und w/ire demnach als ein D i g a l l a c y l  

(OH)~ zu betrachten, da 
C6H2--CO--CH~--CH~--CO--C6H ~ (OH) a 
die unsymmetrische Formel 

co \ 
J \ 
CH~ 

CH~ / 
/ 

C ~- CeH2(OH)~ 
\ 
C6H2(OH)3 

dem Pyrogallolsuccine'/n, in Folge seiner grossen Ahnlichkeit 
mit Galled'n, beigegeben werden muss. 

Sowie das Diphenacyl C6H 5 . CO-CH~ CH 2 CO Call 5, 
yon welchem auch der Name ,,Digallacyl<< abgeleitet wurde, 

gibt diese Substanz mit Phenylhydrazin ein Osazon und mit 
concentrirter Schwefels/iure eine charakteristische Farbenreac- 
tion, die abet hier sicher, zum Theil wenigstens, auf einer 
Oxydation beruht. Analog dem Diphenacyl sind auch beim 
Digallacyl dutch Destillation tiber Zinkstaub keine fassbaren 
Reductionsproducte erh~iltlich. 

Ausser diesen Thatsachen mSchte ich noch die Schwer- 
15slichkeit des neuen Farbstoffes, seine grosse Wider~tands- 

f/ihigkeit gegen Reductionsmittel und endlich noch den Umstand 
erwS, hnen, dass derselbe beim LSsen in ]~tzalkalien nicht auf: 
gespalten wird, wodurch die tibrigen Formeln, die man bei 
Annahme der empirischen Zusammensetzung C~0HsO 5 con- 
struiren kann, ausgeschlossen sind. Eine Moleculargewichts- 
bestimmung war in Folge seiner SchwerlSslichkeit nicht aus, 
ftihrbar. 
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Versuche, die eigenthCtmliche Reaction, welcher das Di- 
gallacyl seine Entstehung verdankt, auf andere aromatische 
Phenole auszudehnen, ergaben nicht das gewtinschte Resultat. 

Experimentelles. 
Die Condensation von Bernsteins~tureanhydrid und Pyro- 

galloI, sowie auch die Aufarbeitung der Reactionsmasse wurde 
in verscl'/iedener Weise vorgenommen, je nachdem als es sich 
datum hande!te, das Pyrogallolsuccine'in oder das Digallacyl 
darzustellen. 

P y r o g a l l o l s u c c i n e ' / n .  10 g Bernsteins~ureanhydrid 
werden mit 20 g Pyrogallol und 8--  10 g geschmolzenem Chlor- 
zink durch mehrere Stunden auf circa 170 ~ C. erhitzt. Das 
ganz schwarz gef/irbte, harzartig z~he Reactionsproduct wird 
mit Alkohol so lange verrtihrt und schwach erw~irmt, bis fast 
vollst~indige L/Ssung eingetreten ist. Die LSsurig wird in Wasser 
gegossen, der entstandene Niederschlag nach dem Filtriren in 
Soda gel/Sst und nach abermaligem Filtriren mit SalzsS.ure 
ausgef/illt. Die letzten Operatior~en: L/Ssen in Soda und Fiillen 
mit Salzsgmre werden wiederholt, der Niederschlag mit Wasser 
gewaschen, getrocknet, wieder gewaschen und schliesslich 
nazh nochmaligem Trocknen mit immer frischen Mengen Alkohol 
so lange ausgekocht, bis dieser kaum mehr gef/irbt wird. Nach 
dieser Behandlung ist das Pyrogallolsuccine~n yon den in der 
Einleitung erw/ihnten, gleichzeitig entstehenden Farbstoffen 
befreit und nur mehr dutch eine schwarze Substanz verun- 
reinigt, yon welcher es durch Uberftihrung in sein gut krystal- 
lisirendes Sulfat getrennt werden kann. 

Zu diesem Zwecke wird es in kleinen Portionen mit con- 
centrirter Schwefels~ure kalt oder lauwarm verrieben, wobei 
schliesslich fast vollstg.ndige L~Ssung eintritt. Diese L~Ssung 
wird naeh dem Filtriren einige Tage ruhig stehen gelassen. 
Nach einiger Zeit ist die Fltissigkeit mit dunkelstahlblauen 
glitzernden Krystallen, die mit schwarzen amorphen Flocken 
vermischt sind, erftillt. Von den letzteren kSnnen die specifisch 
schwereren Krystalle durch Abschlemmen mit starker Schwefel- 
siiure fast vollkommen getrennt werden. Durch nochmaliges 
AuflgSsen der Krystalle in concentrirter Schwefels/ture erhS.lt 
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man nach l~ingerem Stehen der L6sung eine vollkommen reine 
und homogene Krystatlisation der S c h w e f e l s / i u r e v e r b i n -  
d u n g des Pyrogallolsuccine'ins. 

Diese Substanz krystallisirt, wie schon erw~ihnt, in dunkel- 
blauen Krystallen; unter dem Mikroskop betrachtet, stellen sie 
sich als grosse br/iunlichgelbe Platten dar. Durch Wasser 
werden sie unter Abscheidung des freien Pyrogallolsuccine'fns, 
in amorphem Zustande, zersetzt. Diese Verbindung konnte 
nicht analysirt werden, well eine vollst~indige Entfernung der 
iiberschtissigen Schwefels~iure ohne theilweise Zersetzung nicht 
m6glich war. Das aus dem Sulfat dargestellte Pyrogallolsucci- 
nei'n gab bei der Verbrennung folgende Zahlen: 

0" 2687 g Substanz (bei 120--130 ~ C. getrocknet) gaben 0"5673ff  Kohlensgure 

und 0" 0942 g Wasser.  

tn 100 Theilen: Berechnet for 
Gefunden C16H14N 8 

v 

C . . . . . . . . . .  5 7 * 5 7  5 7 " 4 8  

H . . . . . . . . . .  3 "90 4" 16 

Das Pyrogallotsuccine'fn ist ein rothbraunes Pulver; es ist 
so gut wie unl6slich in den gebfiiuchlichen L/Ssungsmitteln; 
beim AuflOsen in Pyridin wird es ver/indert. Beim Erhitzen auf 
180 ~ C. wird es vollkommen zersetzt. Durch Reduction mit 
Natronlauge und Zinkstaub konnte kein krystallisirtes Reduc- 
tionsproduct erhalten werden. Mit Alkohol und etwas concen- 
trirter Salzs~iure einige Zeit gekocht, geht es votlkommen in 
L/3sung, und nach dem Erkalten scheidet sich aus derselben eine 
Verbindung yon 1 Molekfil Pyrogall01succineYn mit 1 Moiekfil 
Salzs~iure in Form yon metallisch gl/inzenden Kryst/illchen ab, 
die, unter dem Mikroskope betrachtet, braungelbe Platten dar- 
stellen. Bei 105--110 ~ C. wird aus dieser Verbindung die Salz- 
s/iure quantitativ abgespalten, wobei Form und Farbe der Kry- 
stalle erhalten bleibt. 

0" 115 g Substanz hatten beim Erhitzen auf 105--  110 ~ C. 0" 0116 ~ an Gewicht 

verloren. 

In 100 Theilen: 
Berechnet ffir 

Gefunden 1 Molekfil Salzsiiure 

10"08 9"85 
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Die directe Bes t immung  der Salzs~ure  ergab I 

0- 1716 g" Substanz (lufttro cken) gab en 0' 0609 g Chlorsilb er. 

In 100 Theilen:  
Berechnet fiar 

Gefunden G16Hj~N 8 . HCt 

HC1 . . . . . . . .  9" 03 9" 85 

D i g a l l a c y l .  Zur  Dars te l lung dieses K6rpers  wurden  1 0 g  

Bernsteins~iureanhydrid und 20 g Pyrogal lol  zun~ichst auf circa 

150 ~ C. erhitzt und dann circa 8 g  geschmolzenes  feingepul- 

vertes Chlorzink zugesetzt .  Die Bildung des Digal lacyls  f/ingt 

sofort an, wie an einer h e r a u s g e n o m m e n e n  Probe leicht con- 

statirt werden  kann. Dennoch gelang es nicht, trotz mannig-  

facher Vari i rung der Versuchsbed ingungen ,  die Ausbeute  tiber 

I 5 - - 2 0 %  zu bringen. Je 1/inger und je h6her man erhitzt, desto 

mehr ents tehen von den oben besp rochenen  Farbstoffen. 

Die Schmelze  wurde  meist  nach 10 20 Minuten langem 

Erhi tzen in wenig kochendem W a s s e r  und einigen Tropfen  

Salzs~iure gel~Sst und diese L/Ssung e twa  2 Tage  lang s tehen 

gelassen.  Nach dieser Zeit hat sich das ents tandene Digallacyl 

zum gr6ss ten  Theil,  in sehr Stark verunreinigtem Zus tand  ab- 

geschieden.  Dieses  Rohproduct  wird abgesaugt ,  auf  Thontel ler  

gestr ichen und nach vollst~ndigem Eint rocknen das Digallacyl  

durch wiederholtes  Auskochen  mit Alkohol vor~ den Verunreini-  

gungen  befreit. Aus diesen L~Ssungen scheidet sich das Digallacyl 

in Form von schwach  bri.unlichen Nadeln  ab, die nach zwei- 

mal igemUmkrys ta l l i s i ren  aus Alkohol vo l lkommen weiss  werden.  
Da es aber  in Alk0hol ausserordent l ich schwer  16slich ist, so ist 

auch seine Reindarstel lung eme ziemlich langwierige Arbeit. 

Das  Digallacyl krystallisirt  aus Alkohol in feinen glS.nzenden 

Nadeln, die racist biischelf6rmig vereinigt auftreten. Aus Eia- 

essig scheidet es sich in silberglS.nzenden Kryst~illchen (mik ro -  

skopisch  pr ismat ische  Nadeln oder  rhombische  Pli.ttchen) ab. 
In den anderen,  im Labora tor ium gebr/iuchlichen organischen  
L~Ssungsmitteln ist es meist  ganz  unl6slich; in ger ingen Mengen 

1/Sst es sich in Phenol, Nitrobenzol  und Naphtalin. Im CapilIar- 
rohr erhitzt, fS.ngt es bei circa 270 ~ C. an, sich dunkeI zu 

f/irben, ohne zu schmelzen.  In Nat r iumbicarbonat  ist es 
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unlSslich; erst bei 1/ingerer Einwirkung ist eine geringe Ver- 

/ inderung (GelbfS.rbung) zu constatiren. In Sodal6sung hingegen 
ist es leicht mit gelber Farbe 16slich. In starker Natro~llauge 
15st es sich mit gelber Farbe und f~irbt sich die LOsung dutch 
Oxydatiort  rasch grfinlich, unter Abscheidung yon gr/_men 
Flocken. Wenn  man diese L6sung sofort nach ihrer Bereitung in 

eine S/iure eingiesst , so scheidet  si,ch unver/indertes Digallacyl 
ab. Es enth/ilt also keinen leicht aufspaltbaren Ring. Mit con- 
centrirter Schwefels/iure gibt es eine sehr schtSne Farben- 

reaction. Es 15st sich in der K/ilte mit gelber Farbe, und bei 
gelindem Erhi tzen  schlS.gt die Farbe fast momentan  in ein 
intensives Violett, etwa yon der Nuance eines stark roth- 

stichigen Methylvioletts, urn. Offenbar handelt  es sich bier um 
eine Oxydation,  weil man durch Versetzen einer kalten L6sung  
von Digallacyl in concentrir ter  Schwefels/iure mit etwas Eisen- 
chlorid denselben Farbenumschlag  auch ohne Erhitzen der 
L6sung hervorbringen kann. Bei vorsichtigem Verdtinnen (unter 

Kfihlung) dieser violetten L6sung scheidet  sich eine in Wasse r  
leichti6sliche Substanz in Form yon grtinen Flocken ab. Die- 
selbe 16st sich in concentrir ter  Schwefels/iure mit derselben 

violetten Far  be. 
Diese Reaction 'er innert  an einige unges~ittigte Ketone, z. B. 

an das Anhydrobisoxydiketohydr inden,  1 an das Dipiperonal- 

aceton yon H a b e r  ~ etc. Es k6nnte also hiebei aus dem Di- 
gallacyl ein ungestittigtes Diketon entstanden sein. Dasselbe 
ktSnnte wahrscheinl ich leicht in krystallisirtem Zustande in 

Form seiner Phenylhydraz inverb indung (siehe weiter unten) 
erhalten werden. Durch andere Arbeiten verhindert,  ist aber die 
weitere Verfolgung dieser Reaction aufgegeben worden. Bei de,r 

Einwirkung yon Zinkstaub auf Digal lacyl ' in  Eisessig gelSstl 
bleibt dasselbe unvertindert. Auch bei der Einwirkung yon Zink- 
staub auf  in _Atzalkalien gelSstes Digallacyl tritt keine Reduction; 
sondern nur  eine theilweise Oxydat ion  ein, wie denn tiberhaupt 
das Digallacyl in seinen alkalischen L6sungen durch den Sauer- 
stoff der Luft sehr leicht oxydir t  wird, Die Destillation tiber 

Jos. L a n d a u ,  Berl, Ber., 1898, S. 2094. 

2 Berl. Ber., 24, 617. 

Chemie-Heff Nr. ,5. 31 
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Zinkstaub lieferte kein fassbares Product. Bei der Elementar- 
analyse wurden folgende Zahlen erhalten: 

I. O" 2669 g Substanz gaben 0" 563 g Kohlens~ture und 0" 1048 g~ Wasser.  

II. 0"2395ff Substanz gaben 0"5074ff  Kohlens~ure un d 0"0892g  Wasser.  

In 100 Theflen: 
Gefunden Berechnet ftir 

I II 

C . . . . . . . . . .  57"51 57"70 57"48 

H . . . . . . . . . .  4-36 4-13 4:16 

A c e t y l i r u n g  des  D i g a l l a c y l s .  Kocht man dieses circa 
l l / e  Stunden lang mit einem 12lberschuss von Essigs~iure- 

anhydrid, so erh~ilt man beim Eingiessen der LSsung in Wasser 
eine klebrige Ausscheidung eines Acetylproductes, welche 
allmiilig, besonders beim Verreiben mit Wasser, krystallinisch 
wird. Aus Eisessig umkrystal!isirt , erh~ilt man mikroskopische 

N~delchen, deren Enden zugespitzt sin& Die Substanz schmilzt 
bei 230--231 ~ C. und ist zufolge ihrer leichten L6slichkeit in 
kalter SodalSsung als ein unvollst/indig acetylirtes Product 

aufzufassen. Die Acetylbestimmung gab Zahlen, welche zwischen 
denen eines Tetra- und Pentaacetylderivats stehen: 

In 100 Theilen: 

Gefunden 

C2H30 . . . . . . . .  36'  62 

Berechnet Nr 

C16Hlo(C~HaO)~O8 C1GH9(C~HaO)5Os 

34"2 39;5 

Herr Dr. W e n z e l  hatte die Liebenswfirdigkeit, die Acetyl- 

bestimmung dieser Verbindung, sowie auch die der weiter unten 
beschriebenen, nach seiner Methode vorzunehmen, woKir ich 
ibm auch an dieser Stelle bestens danke. 

Mit concentrirter Schwefelstiure zeigt das Acetylpr0duet 
dieselbe charakteristische Farbenreaction wie das Digallacyl 
selbst. 

Dutch Kochen des Digallacyls mit Essigs~iureanhydrid 
und Natriumacetat erh~lt man zwar ein in Alkalien unl6sliches 
Product. Dasselbe krystallisirt aber nicht und zeigt auch nicht 
die charak,teristische Farbenreaction mit concentrirter Schwefel- 
s~iure. Ein vollstS.ndig acetylirtes Product erhtilt man, indem 
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man alas Digallacyl durch mehrere  Stunden mit Essigs/ iure-  

anhydr id  kocht. Dasselbe ist fast unlOslich in Alkohol, in Eis- 

essig h i n g e g e n  sehr  leicht 15slich. Es wurde  umkrystal l is i r t  

dutch AuflOsen in Eisess ig  und Versetzen der heissen LSsung 

mit Alkohol. Man erhNt nach einigem Stehen der LOsung eine 

Krystal l isat ion,  die aus  mikroskopischen  Pr ismen bestehtl 

welche auch nach wiederholter  Krystal l isat ion bei 170- -  171 ~ C. 

schmelzen,  wobei  abet  einige Grad frtlher ein Sintern eintritt. 

In Soda lSsung  ist es unlSslich. Mit concentrir ter  Schwefelsi iure 

gibt es die ffir das Digallacyl charakter is t ische Farbenreact ion.  

Die Ace ty lbes t immung  nach Dr. W e n z e l ' s  Methode ergab: 

In 100 Thei ten:  Bereehnet fiir 
Gefunden . C16H 8 (C~H30)~Os 

C~H~O . . . . . .  43.57 44"01 

Die Subs tanz  ist daher  das Hexace ty lder iva t  des Digall- 

acyls.  

D i g a l l a c y l o s a z o n .  Man erhS.lt diese Verbindung,  wenn 

man das Digal lacyl  mit Phenylhydraz in  und Alkohol so lange 

kocht,  bis vollst/tndige LSsung eingetreten ist. Das ents tandene  

Product  kann durch mehrfaches  Umkrysta l l i s i ren aus  Alkohol 

sehr  leicht rein, in Form yon bfischelfSrmig gruppirten,  s chwach  

gelblich gef/irbten Nadeln erhalten werden. Dieselben bestehen 

aus  Prismen, die an den Enden  pyramidal  zugespi tz t  sind. 

Im Capil larrohr erhitzt, fiingt die Subs tanz  bei circa 190" 

C. an sich dunkel  zu fS~rben; bei 206 - -2 07  ~ C. tritt plStzliche 
Z e r s e t z u n g  unter  Schwarzf / i rbung und s tarkem Aufsch~iumen 

ein. Mit concentr ir ter  SchwefelsS.ure gibt sie die ffir das Di- 

gal lacyl  charakter is t i sche Farbenreact ion;  nach e in ige r  Zeit 

scheiden sich aus  dieser  LOsung Krystalle ab. Der Analyse  

zufolge ist s i e  das Osazon des Digallacyls und enth/ilt ein 

MolekfiI Krystal la lkohol:  

0.3185g Substanz hatten beim Trocknen bei 105--110 ~ C. unter schwacher 
Braunf~rbung 0" 0413 g an Gewicht verloren. 

In 100 Thei len:  Berechnet fiir 
Gefunden , - . - . . ~ - ~  1 Molekiiie Krystallalkohol 

12 '96 13-37 

31" 



4 6 0  G.v .  G e o r g i e v i c s ,  Condensation yon Bernsteinsiiureanhydrid. 

0 '2355g" Substanz (bei 105--110 ~ C. getrocknet) gaben 0 '  563 gr Kohlens/i.ure 

und 0" 1066g" Wasser .  

Stickstoffbestimmung: 1. s ~ - 0 ' 2 8 6 g ,  v = 28"5, t = 19 '5 ~ , b-~- 717, 
~ 1 6 " 8 6 .  2. s = 0 ' 2 7 6 9 g ,  v ~ - 2 6 ' 2 ,  t = 1 9 " 5 ,  b = 7 3 6 ,  w ~ 1 6 ' 8 6 .  

I n  I 0 0  T h e i l e n :  

Gefunden Berechnet fiir 

i II C2sH26N~O6 

C . . . . . . . . . .  65'  18 - -  65"36 

H . . . . . . . . . .  5"01 - -  5"06 

N . . . . . . . . . .  10"76 10 5 10'89. 


