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Dijodzimmtsiuremethylester, C¢H; . CJ:CJ.CO;CH;.
Phenylpropiolsiuremethylester !) verhilt sich in Schwefelkohlen-
stoff beziiglich der Jodaddition ganz wie oben fiir die Siure ange-
geben. Seiner leichteren Lioslichkeit wegen bleibt er in dem Schwefel-
kohlenstoff geldst und wird durch Verdunsten des letzteren gewonnen.
Da er sich hierbei in fester Form ausscheidet, lisst er sich von etwa
unverindertem Phenylpropiolsdureester durch Absaugen auf Porzellan
trennen. In Alkohol leicht 16slich, wird er daraus durch Wasser in
silberglinzenden Blittchen gefallt, die bei 770 schmelzen.
Gefunden Ber. fir CigHgJ3 04
J 61.53 61.35 pCt.

414. J. Homans, R. Steltzner und A. Sukow: Ueber einige
Derivate der Truxillsduren.

(Eingegangen am 1. August.)

Nitrotruxillsduren. «-Truxillsiure mit moglichst wenig
rauchender Salpetersiiure von 1.52 spec. Gewicht iibergossen, erwirmt
sich etwas und geht dabei in Lésung. Durch gelindes Erwirmen
lisst sich die Reaction unterstiitzen. Hierbei bilden sich zwei isomere
Mononitrosiuren. Die eine derselben (b) scheidet sich nach dem Er-
kalten allmihlich als weisser, korniger Niederscblag aus. Die ge-
16st bleibende (a) wird aus der Mutterlange durch Verdiinnen mit
Wasser gefilllt und durch mehrmaliges Umkrystallisiren ans Alkohol
rein erhalten.

a-Nitrotruxillsdure, {CyH;(NO3)Os]% kleine, bei 228—229°
schmelzende Prismen, in Alkohol, Aether und Eisessig leicht, schwer
in Benzol léslich.

Gefunden Ber. fir CoH;NO,
C 55.31 55.95 pCt.
H 4.28 3.63 »
N 7.49 7.24 »

Thre Losang in Soda wird von Kaliumpermanganat in der Kilte
picht angegriffen, wodurch sie sich u. A. von den Nitrozimmtsiuren

1) Dieser Ester, aus Methylalkohol, Phenylpropiolsiure und Salzsiuregas
dargestellt, ist bisher noch nicht beschrieben. Er bildet ein farbloses Oel.
Gefunden Ber. fur C¢ H;C: C.CO;CH;
C 175.05 75.00 pCt.
H 520 5.00 »
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unterscheidet. Die Salze krystallisiren nicht, dagegen bildet der
a-Nitro-a-truxillsiureithylester, [CoHe(NO3)O;C3H;s]2, aus
Alkohol krystallisirbare, gelbe Niidelchen vom Schmelzpunkt 138°.
Gefunden Ber. fiir Cy; 013 NOy
N 6.5 6.33 pCt.

b-Nitro-e-truxillsiure, [CoH7(NO3)Os]?, ist wie in Alkohol
so fast in allen anderen LdGsungsmitteln un- oder schwerldslich. Sie
schmilzt unter Zersetzung bei 290° Die Siure reducirt Kalinmper-

manganat nicht.
Gefunden Ber. fiir CoH;NO4

N 7.97 7.24 pCt.

Das Silbersalz, [CoHg(NO3)O2. Ag], bildet einen weissen, fein-
kornigen Niederschlag.

Gefunden Ber. fiir CoHgNOsAg
Ag 3585 36.00 pCt.

Das Baryumsalz, [(Cs He NO3 O9): Ba]l?Ha O, ist in Wasser leicht
16slich. Durch Auflésen der Siure in Barytwasser, Fillen des Baryt-
iiberschusses mit Kohlensiure und Einengen des Filtrats wird es in
hellgelblichen Nadeln erhalten.

Gefunden Ber, fiir CisH1aNgOyBa + H O

HO 3.21 3.34 pCt.
Bei 1500 getrocknet.
Gofunden Ber. fiir CigHi12 N3 OaBa
Ba 26.30 26.30 pCt.

B- und y-Truxillsiure geben nur je eine Mononitrosiure.

Nitro-g-truxillsdure scheidet sich beim Eingiessen der Re-
actionsmasse in Wasser zuerst §lig aus und ist nur schwer durech
wiederholtes Umkrystallisiren aus 90procentigem Alkohol zu reinigen.
Schmelpunkt 2169 Leicht in Aether, Eisessig, Chloroform, schwer
in heissem Benzol 16slich. Reducirt Kaliumpermanganat nicht.

Gefunden Ber. fiir CoH;NO,
N 739 7.24 pCt.

Nitro-y-truxillsiure. Kleine Prismen vom Schmelzpunkt 293°.
In Alkohol und Eisessig leicht, in Benzol unléslich. Ihre Ldsung in
Soda reducirt nach lédngerer Zeit Kaliumpermanganat.

Gefunden Ber. fir CoH;NO,
C 55.71 55.96 pCt.
H 3.98 3.63 »
N 7.26 7.24 »

In Amidosiiuren sind nur die Nitroderivate der «-Truxillsiuren
iibergefilhrt worden. Am Besten geschiebt dies mittelst Zinn und Salz-
siure und Entfernen des Zinns mit Schwefelwasserstoff. Das Filtrat
muss durch Fortdestilliren des Wassers im Vacoum anf dem Wasser-
bade concentrirt werden.
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Salzsaure a-Amido-a-truxillsiure [CyHy (NHs)O,. HCIJ2
Aecusserst 18sliche Nidelchen.

Gefunden Ber. fisr CoHioN 02 Cl
Cl 17.79 17.58 pCt.

Die freien Amidosiuren sind in Wasser sehr leicht léslich und
werden nicht durch Fillung mit Soda, wohl aber mit Natriumacetat
als silberglinzende Blittchen erhalten. Die Ausbeute an reiner Substanz
liess sehr zu wiinschen iibrig.

a-Amido-e-truxillsiure [CoH;(NH:)02]2. Durch Lésen in
Aceton und Fillen mit Ligroin gereinigt.

Gefunden Ber. fiir CgHgN O»
C 66.46 66.26 pCt.
H 5.36 552 »
N 8.81 8.59 »

Salzsaure b-Amido-a-truxillsdure [CoH;NH;. Oy, HCIJ2
Aus Wasser umkrystallisirbare, schwerer als die entsprechenden der
a-S#ure 13sliche Nadeln.

Gefunden Ber. fiir CoH1oN 05 Cl
N 7.27 7.02 pCt.
Cl 17.62 17,79 »

Das Sulfat fillt bei Zusatz der theoretischen Menge Schwefel-
siure zur Losung des Chlorhydrats in hiibschen, schwer ldslichen
Nadeln ans.

b-Amido-e-truxillsiure, [CoH; (NHg)0s]%, krystallisirt aus
Wasser in Nadeln.

Gefunden Ber. fiir Co HyNOo
C 66.39 66.26 pCt.
H 5.41 5.62 »
N 518 8.59 »

b-Diazo-e-truxillsiurenitrat, [CoH;(NaNO;)O9]%. Ent-
steht in guter Ausbeute, wenn man 5 g Amidosdurechlorhydrat in
wenig Wasser geldst unter Eiskiihlung mit 5 cem Salpetersiure
(1.18 spee. Gew.) und dann mit 1.84 g Natriumnitrit versetzt, wobei
es sich in schwach gelblich gefirbten Nidelchen ausscheidet. In
Wasser ist es ziemlich leicht léslich. Auf dem Platinblech verpufft
es schwach.

Gefunden Ber. fir CoH7 N3 Os
N 17.95 17.72 pCt.

Mit 8- naphtoldisulfosaurem Natron erbilt man daraus den be-
treffenden Azofarbstoff; derselbe firbt Wolle schon ponceauroth, ist
aber kein directer Baumwollfarbstoff.

b-Oxy-a-truxillsdure, [CoH7 (OH)03]2. Man erhilt sie am
besten, indem man krystallisirtes Amidosdurechlorhydrat in concen-
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trirter Schwefelsiure 16st, die berechnete Menge Natriumnitrit hinzu-
figt und unter guter Kihlung vorsichtig mit dem doppelten Volumen
Wasser verdinnt. Die Losung wird hierauf zum Sieden erhitzt, wo-
rauf sich die Oxysiiure schwach gelb gefirbt abscheidet. Aus Alkohol
erhdlt man sie in farblosen krystallinischen Flocken, die in den
meisten Lésungsmitteln schwer 1§slich sind. In kalter Soda ist sie
16slich und wird durch Sdure wieder gefillt. Bei 3600 schmilzt sie
noch nicht.

Gefunden Ber. fiir CyHg O3
C 65.55 65.85 pCt.
H 5.27 4.88 »

Das durch Kochen der Siure mit Calciumcarbonat dargestellte
Kalksalz ist in Wasser leicht 18slich, wird aber durch Alkohol ge-
filllt. Bei 1509 getrocknet ergab die Substanz

Gefunden Ber., fiir (Co H7 O3)2 Ca
Ca 10.54 10.93 pCt.
b-Acetyloxy-ae-truxillsiure, [CoHy(OC3H30)02]2. Aus
der Siure mit Essigsiureanhydrid und Natriumacetat gewonnen, kry-
stallisirt aus Eisessig in biischelf6rmig vereinten Nadeln, die bei 244°¢
schmolzen.

Gefunden Ber. fiir C;; Hig Oy
C 63.37 64.08 pCt.
H 5.10 4.85 »

Organ. Laboratorium der techn. Hochschule zu Berlin.

415, A. Oelker: Ueber einige Derivate des Brompiperonals.
(Eingegangen am 1. August.)

Im Anschluss an die Arbeiten von C. Liebermann und
F. Haber!) iiber die Bildung eines Indigoabkémmlings aas o- Nitro-
piperonal und Aceton habe ich versucht, von Substitutionsproducten
des Piperonals aus zu substituirten Indigoderivaten zu gelangen.

Als Ausgangsmaterial fiir diese Untersuchungen wihlte ich das
schon 1871 von Fittig und Mielk ?) aus Piperinsiure dargestellte
Brompiperonal, welches leicht in reinem Zustande und bequemer als
nach dem Fittig’schen Verfahren durch Bromirung des Piperonals
selbst erhalten wird.

1y Diese Berichte XXIII, 1566.
%) Ann, Chem. Pharm. 152, 39.





