
Durcli ofteren Zusatz geringer Mengen Wasser und Wiedereindampfen konnte 
auch die Gallerte allmahlich in Krystalle iibergefiihrt werden. Noch heill 
dmch ein Porzellan-Filter gesaugt, wurden nach den1 Trocknen auf Ton z g 
erhalten. In verd. Salzsaure gelost, filtriert und unter Reiben gekiihlt, fielen 
auch hier die charakteristischen Krystalle des Amino-saure-ChlorhydTates. 
Zur Identifizierung mit dem bisher dargestellten, wurde aus wenig Wasser 
umkrystallisiert und die Drehung bestimnit : 

= +o.gGOj. IOO/I.OZ ,I I = + 9 4 . 1 ~  (in I-proz. wHl3riger Losung). 

469. Eugen P a c s u  und Charlotte  S t i e b e r :  ober eine Acyl- 
Wanderung bei der teilweisen Verseifung von gemischt-acylierten 

Kaff eesauren. 
[Aus (1. 11. Chem. Institut d. Vniversitat Budapest.] 

(Eingegangen am 7. Oktober 1929.) 
I-or einigen Jahren hat der eine von unsl) gezeigt, daW die von E. Fischer  

und seinen Mitarbeitern *) bei den Polyphenol-carbonsauren entdeckte Wan- 
derung des aromatischen Acyls nicht als eine notwendige Folge der ortho- 
Stellung der Phenol-Hydrosyle aufgefaat vo-erden kann. Sie ist vielmehr, 
wie damals auseinandergesetzt wurde, als Folge einer gewissen lockernden 
Wirkung des Carboxyls  a d  die para-standige Phenol-Gruppe anzusehen, 
eine Erscheinung, welche durch die im Innern des Molekiils wirkenden Krafte 
bedingt wird. Die Frage, ob diese Wirkung nicht vielleicht auch anderen 
Gruppen zukommt, wurde in einer spateren, von dem einen von uns mit 
Hrn. Ladis laus  v. Vargha3) gemeinsam ausgefiihrten Untersuchung ge- 
priift. Wir haben damals festgestellt, da13 bei der teilweisen Verseifung des 
4 - Be nz  o yl- 3 - ace t yl- p r  o t oc a t ec hua lde  h y d s  statt des erwarteten 4-Ben- 
zoyl-protocatechualdehyds, infolge einer Wanderung des Benzoyls, der mit 
ihm isomere 3 - Be nzo yl-  p r  o t o c a t  ec hu a lde  h y d  entsteht, was aber be- 
deutet, dafl die Aldehyd-Gruppe  ebenso lockernd auf die in dem para- 
standigen phenolischen Hydroxyl befindlichen Acyl-Gruppen einwirkt, wie 
das Carbsyl-Rahkal. In  dieser Abhandlung berichten wir von unseren 
LTntersuchungen, welche die Frage beantworten sollten, ob einer in der 
Sei t e n  ke  t t e befindlichen Car b oxyl-  Gr u p p  e die Eigenschaft, in dem 
Molekiil die relative Stellung eines aromatischen Acyl-Radikals zu beein- 
flussen, ebenfalls zukommt . 

-41s Ausgangsmaterial zu den Versuchen haben wir die Kaff eesaure 
( ~ . ~ - D i o x y - z i m t s a u r e )  gewahlt, weil diese Substanz alle zur Priifung 
des adgestellten Problems notwendigen Gruppen enthalt und aus dem 
Protocatechualdehyd durch die Pe r  kinsche Synthese verhaltnismaflig leicht 
erhaltlich ist. Die Darstellung der benotigten 3-Acetyl-kaffeesaure 
geschah durch die Anwendung der bequemen Methode von Lesser und 
Gad *) , welche sich auf die Gewinnung von partiell acetylierten Polyphenol- 

1) E. P a c s u ,  B. 56, 407 [192j:. 
?)  E. F i s c h e r ,  M. B e r g m a n n  u. TX-. L i p s c h i t z ,  B. 51, 45 [1918]. 
3) E. P a c s u  und I,. v. V a r g h a ,  B. 59, 2818 [1926]. 4, B. 59, 233 [1926j. 



carbonsauren bezieht und auch in dieFem Fall ein gutes Resultat lieferte. 
%ur Ermit tlung der Stellung der Acetyl-Gruppe wurde das Monoacetyl- 
Derivat rnit Diazo-met  h a n  methyliert. Die Eigenschaften des entstandenen 
inethyherten Produktes zeigten eine vollkcmmene ubereinstimmung mi t 
denen des &I e t h y1 e s t e r s der Ace t y 1 - i so  f e r ul a s a ur  e (3 -Ace t o x y - 4 - 
nie thosy -z im tsaure) ,  welche Substanz wir zurn Vergleichszweck aus 
Iso-vanillin dargestellt hatten. Um' vollkommen sicher zii sein, daB bei der 
partiellen Acetylierung der Kaffeesaure das Acetvl tatsachlich in das meta-, 
und nicht in das para-standige Phenol-Hydroxyl eintrit t ,  haben wir noch 
den Met  h yles  t e r der Ace t yl-f er ul as au r  e , (3 -Me t h o  x y -  4- ace t o xy - 
zirntsaure), aus Vanillin dargestellt und gefunden, dalj er mit der frag- 
lichen Substanz isomer, aber nicht identisch ist. Dadurch konnten wir den 
unzweifelhaften Beweis erbringen, daW die teilweise Acetylierung der Kaffee- 
saure unter den von uns angewandten 'iersuchs-Bedingungen ausschlieljlich 
j-Acetyl-kaffeesaure liefer t. 

Die Verkuppelung der 3 -Ace t yl-  k af f e es a u r  e mit Ben z o plc h lor i d 
wurde in waWrig-acetonischer Losung, in Gegenwart der berechneten Menge 
Natronlauge, bei - 1 5 O  durchgefiihrt. Das Kondensationsprodukt, welches 
der Synthese nach nur die 3-Ace t yl-4- benzoyl-  kaf f eesaure  sein kann, 
wurde dann in Eisessig-Losung mit C~llor~~,asserstoffsaiure hydro lys ie r t  , 
wobei sich nur die Acetyl-Gruppe abspaltete und als Verseifungsprodukt. 
eine Benzoyl-kaffeesaure entstand. Nun war zu entscheiden, ob rnit 
der Hydrolyse gleichzeitig eine Acyl-Wanderung eintrat, d. h., ob die Ben- 
zoyl-Gruppe von ihrem ursprunglichen para-standigen phenolischen Hydroxyl 
zii den1 in der benachbarten meta-Stellung be findlichen wanderte, oder 
aber, ob sie an ihrem 4-standigen Phenol-Hydroxyl haften blieb. 

Zur Entscheidung dieser Frage haben wir zwei verschiedene Wege ein- 
geschlagen. Der erste bestand darin, daB wir die fragliche Benzoyl-kaffee-  
s au re  rnit Diazo-methan  erschopfend methylierten und den entstandenen 
R en  z o y 1 -methyl -  k a f f e e s a u r  e -me thy l  e s t e r in methylalkoholischer L6- 
sung niit Natronlauge verseiften. Dabei entstand die wohlbekannte I s  o - 
f e ru l a sau re  vorn Schmp. 222O, welche ihr Methyl an der para-standigen 
Phenol-Gruppe enthalt . Die auf diese Weise gewoniiene Iso-ferulasaure erwies 
sich als vollkominen identisch mit einer Iso-ferulasaure, welche wir zum 
Vergleichszweck aus Iso-vanillin durch die Per  k i  nsche Synthese gewonnen 
hatten. Die Mischung beider Sauren :jchmolz ohne Depression ebenf alls 
bei 222O. Eine Iso-ferulasaure konnte sich aber aus unserer Benzoyl-kaffee- 
saure nur in dem Fall bilden, wenn die letztere ihre Benzoyl-Gruppe in dem 
mefa-standigen Phenol-Hydroxyl enthielt und das para-standige Hydroxyl 
frei war. Da die StruktUr unserer 3-Acetyl-4-tenzoyl-kaffeesaure auf Grund 
der oben angefiihrten Beweise ohne Zweifel entschieden ist, konnen wir die 
Entstehung der Iso-ferulasaure nur dann erklaren, wenn wir annehmen, 
daB m i t  der  Ablosung der  Acety l -Gruppe  i n  der  g-Acetyl-4-ben-  
zoyl-kaffeesaure gleichzei t ig  e ine Wanderung  der  Benzoyl- 
Gruppe  von der p-Stellung zu der benachbarten m-Stellung verkni ipf t  ist. 

Zu demselben Resultat fiihrte die von uns angewandte zweite Methode, 
welche darin bestand, dalj wir die erhaltene Benzoyl-kaff eesaure re-  
ace ty l ie r ten .  Dabei  e n t s t a n d  n i c h t  die urspriingliche j-Acetyl-4- 
benzoyl-kaffeesaure vorn Schmp. 164O, sondern  ein rnit ihr isomeres Produkt, 
die  3 - B enzo yl-  4 -ace t yl- kaf f ee s a u r  CI von Schmp. 150~. Eine Mischung 
der beiden Sauren schmolz bei 128O, zeigte also eine starke Schmp.-Depression. 
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Wir konnen daher aus unseren Versuchen feststellen, da13 bei der teil- 
weisen Verseifung der 3-Acetyl-~-benzoyl-kaffeesaure nicht die zu erwar tende 
4-Henzoyl-kaffeesaure, sondern die isomere 3-Benzoyl-kaffeesaiure entsteht. 
Dies bedeutet aber, dai3 die Acyl -Wanderung auch  bei  der  Kaffee-  
s au re ,  und sehr wahrscheinlich bei den anderen, zu dieseni Typus gehorigen 
Polyphenol-carbonsauren, s t a t  t f i n d e t. Es scheint also, als ob die lockernde 
und dirigierende Wirkung des Carboxyls  unabhangig davon besteht, ob 
diese Gruppe sich in dem Benzolkern oder aber in der Seitenkette befindet. 
Bedenkt man jedoch, daB in der Kaffeesaure unmittelbar an dem Benzol- 
kern die bekanntlich sehr wirksame -CH: CH --Gruppe haftet, so er- 
scheint die Annahme nicht unberechtigt, daB es sich hier vielleicht iiberhaupt 
nicht urn eine Fernwirkung des Carboxyls, sondern um einen Effekt der 
Vinylen-Gruppe handelt. Urn die Richtigkeit d,ieser Annahine priden 
zu konnen, beabsichtigt der eine von uns, weitere Versuche mit der Hydro-  
kaf f eesaure ,  welche keine Vinylen-Gruppe enthalt, auszufiihren. 

Fur die materielle Forderung dieser Arbeit sei dem Ungarischen 
N a t ur w i s s e n s c h a f t l i  c h en I, and  e s f o n d s bestens gedankt . 

I i 

Beschreibung der Versuche. 
Raf f e e s Bur e (3.4 - Di o xy - zi m t sa u re), (HO),C,H, . CH : CH . COOH. 

Zur Dars te l lung  dieser Substanz wurde die Vorschrift von Tiemann 
und Nagai5) etwas abgeandert und die Verseifung des  Diace ty lde r i -  
v a t  es zu Kaffeesaure nicht in der Hitze, sondern bei Zimmer-Temperatur 
bewerkstelligt. Urn eine moglichst groBe Ausbeute an Raffeesaure zu er- 
zielen, fanden wir es notwendig, den reinsten Protocatechualdehyd als Aus- 
gangsmaterial zu verwenden. Folgendes Verfahren hat sich gut bewahrt, und 
nach mehrmaligem Wiederholen desselben haben wir eine hinreichende 
Menge von der kostbaren Kaffeesaure erhalten. 

20 g P r o t o c a t e c h u a l d e h y d  werden in einem Porzellan-Morser rnit 20 g frisch 
entwasserteni N a t r i u m a c e t a t  rasch rerrieben, die Mischung in einen Rundkolben 
iibergefiilirt, mit Go g E s s i g s a u r e - a n h y d r i d  versetzt und unter Venvendung eines 
Kiihlrohres in einem Olbad 6 Stdn. bei 155-165~ gehalten. Das abgekiihlte Reaktions- 
produkt wird mehrmals mit je I 1 Wasser ausgekocht und von der dunklen, harzigen 
Verunreinigung jedesmal abfiltriert. Nach einigen Stunden krystallisiert die D iace  t y l  - 
kaffeesaare  in schonen, weioen Nadeln, welche im Vakuum-Gxsiccator getrocknet 
werden. Ausbeute 2 3  g oder 6096 der Theorie. 

Zur Darstellung des Met  h y 1 e s t e r s wird I g aus rerd. Alkohol uriikrystallisierte 
D i a c e t y l - k a f f e e s a u r e  in dther gelost und mit einer atherischeii D i a z o - m e t h a n -  
Losung versetzt. Die gelbe Pliissigkeit wird nach 1/2-stdg. Stehen bei Zimmer-Temperatur 
unter vermindertem Druck eingedanipft und der weil3e Ruckstand aus -4lkohol um- 
krystallisiert . 

0.1182 g Sbst.: o.zG11 g CO,, 0.0.549 g H,O. 

WeiBe, mikroskopische Nadelii. Schmp. I 19-1 zoo. Leicht loslich in Aceton, Chloro- 
form und warmem Alkohol. 

Die Verseifung d e r  Diace ty l -kaf fees i iure  wird am besten in Portionen von 
20 g ausgefiihrt. Einer Suspension von 20 g des Rohproduktes in roo ccm ITasser 
werden IOO ccm lo-proz. N a t r o u l a u g e  zugegehen und die Mischung 2-3 Stdu. hei 

C14H1406 (278.11). Ber. C 60.43, H 5.04. Gef. C 60.24, H 5.20. 
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Zimmer-Ternperatur steheii gelasseii. Die entstandene duiikle Losung wird dann mit 
konz. SalzsLure angesauert und die ausgeschiedene Substanz aus 400 ccni TVasser unter 
Yerwendung von Tierkohle uinkrystallisiert. .4usbeute 10. j g oder 77 yo d. Th. Gell3- 
griin gefarbte Prismen voni Schmp. zooo. 

3 - Ace t yl- kaf f ee saur  e , (CH,. CO . 0) (HO)C,H, . CH : CH . COOH. 
g g (liz0 Mol.) fein gepulverte Kaffeesaure  werden in 25 ccm 2-n. 

Nat ron lauge  Mol.) unter gelindern Erwarmen gelost, auf oo abgekiihlt 
und in einem Scheidetrichter rnit der ebenfalls stark abgekiihlten atherischen 
Losung von 5.6 g Ess igsaure-anhydr id  (llz0 Mol.) und 25 ccm 2-n. Natron- 
lauge geschiittelt. Nach kurzer Zeit wird die aufgehellte waiBrige Schicht 
abgelassen und mit 50 ccm 2-n. Salzsause versetzt. Die ausgefallenen Kry- 
stalle werden aus warmem Wasser umgelost. Ausbeute 9.3 g oder 84 :/" d. Th. 

0.1191 g Sbst.: 0.2.jS-i g CO,, 0.0519 g H,O. 

Die 3-Acetyl-kaffeesaure tildet weil3e Nadeln, welche in Alkohol, Aceton 
und heiisem Wasser leicht, in Ather schwer loslich sind. Sie schmilzt bei 
179- 180~. Ihre waisrig-acetonische Losung gibt rnit Eisenchlorid eine nicht 
charakteristische, braunliche Fiirbung. 

CI1H,,O, (222.08). Ber. C 59.46, H 4.50. Gef. C j9.24, H 4.88. 

3 -Ace t y 1 - 4 -me t  h y 1 - k a f f e e s a ur e - in e t  h y 1 es te r  (Ace t y 1 - i so  f e r 111 a - 
s a u r  e -me t h yle s t er), (OH,. CO . 0) (CH,O)O,H, . CH : CH . COOCH,. 
Eine atherische Suspension von 1.86 g 3-Acety l -kaf feesaure  wird 

mit einer atherischen Diazo-mettiai7.-Los~ing aus 5 ccm Sitrow-methyl- 
itrethan unter Kiihlung versetzt und die schwach gelbe Fliissigkeit nach 
2-stdg. Stehen bei Zimmer-'l'emperatur unter vermindertem Druck einge- 
dampft. Der Ruckstand wird aus Alkohol umkrystallisiert. Ausbeute fast 
quantitativ. 

0.1006 g Sbst.: 0.2292 g CO,, o .O. j29  g H,O. 
C,,H,,O, (250.11). Ber. C 62.40, R 5.60. Gef. C 62.14. H 5.88. 

WeiWe, glanzende Blattchen, welche bei 116O schmelzen. Die Substanz 
ist loslich in Aceton, Chloroform, Ather und warmem Alkohol. Mit Eisen- 
chlorid entsteht keine Farbung. 

Dieselbe Verbindung ,wird erhalten, wenn man 10 g I so-vani l l in  
und 10 g fsisch entwassertes Natriumacetat rnit 30 g Ess igsau re -anhydr id  
6Stdn. in einem Olbade erhitzt, das Reaktionsprodukt mit Wasser aus- 
kocht, die ausgefallene Acety l - i soferu lasaure  am verd. Alkohol mit 
Tierkohle umkrystallisiert (Schmp. 199~) und rnit Diazo-inethan methyliert. 

Dcr Analyse : 
0.1269 g Sbst.: 0.2911 g CO,, 0.0648 g H,O. Gef. C Gi.56, I€ 5 .72 ,  

dein Schtiiclzpunkt (I 1 6 ~ )  und den I,oslichkeits-VerhHl~~issen nach besteht kein Zweifel 
daruber, daI3 die auf den beiden verschiedenen Wegen gewonnenen Substanzen mit- 
einander identisch sind. 

3 -Methyl  - 4 -ace t y 1 - k a f f e e s a ur  e -me t  h y 1 es te r  (Ace t y 1 - f e r ul a s Bur e - 
methy l  e s t  e r) , (CH,O) (CH, . CO . O)C,H, . CH : CH.COOCH,. 

Die Acety l - fe ru lasaure  wird nach T iemann  und Nagai6) durch 
6-stdg. Erwarmen von 10 g Vani l l in ,  10 g wasser-freiem Natriumacetat 

6) B. 11, 647 [187S]. 
Berichte d. D. Chem. Gesel!schaft. Jahrg. LXII 191 
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und 30 g Ess igsaure-anhydr id  auf 155-165O dargestellt. Schmp. 1960. 
Der Methylester  wird dann durch Methylierung mit Diazo-methan  be- 
reitet und aus Alkohol umgelost. 

0.1224 g Sbst.: 0.2810 g CO,, 0.0602 g H,O. 

Der Ester krystallisiert in glanzenden Blattchen, welche in Aceton, 
Chloroform, Ather und warmem Alkohol leicht loslich sind. Der Schmelz- 
punkt lie$ bei I Z ~ O ,  d. h. 8 O  hoher als der des oben beschriebenen Isomeren. 
Die Mischung beider Substanzen zeigt beim Schmelzen starke Depression. 
Eisenchlorid erzeugt keine Farbung. 

C,,HI,06 (zjo.11). Ber. C 62.40, H 5.60. Gef. C 62.61, H 5.51. 

3 - *4c e t y 1 - 4- b enz  o y 1 - k af f e e s au r  e ,  (CH, . CO . 0) (C,H, . CO . O)C,H, . CH : 
CH . COOH. 

4.44 g 3-Acetyl-kaffeesaure Mol.) werden in 20 ccni Aceton 
gelost, mit Eis-Kochsalz-Mischung auf -15O abgekiihlt und 10 ccm 2-n. 
Natronlauge  (1/50 Mol.) allmahlich zugetropft. Sobald die Temperatur 
wieder auf -15" gesunkeri ist, fiigt man der klaren Fliissigkeit unter starkem 
Kiihren weitere 10 ccni stark gekiihlter 2-n. Natronlauge und gleichzeitig 
2.82 g Benzoylchlor id  (1,/50 Mol.) in 10 ccm Aceton zu. Zum SchluB ist 
die Temperatur der klaren, neutral reagierenden Losung iiber oo gestiegen. 
Die mit Wasser verdiinnte Losung wird mit 20 ccm 2-11. Salzsaure angesauert, 
das ausgeschiedene Produkt nach einigen Stunden abgesaugt, mit Wasser 
gewaschen und ini Vakuui-Exsiccator iiber Phosphorpentoxyd vollkommen. 
getrocknet. Es wird dann aus Chloroform mit Petrolather umkrystallisiert. 
;2mbeute fast quantitativ. 

C,,H,,O, (326.11). Ber. C 66.25, H 4.29. Gef. C 66.09. H 4.38. 
0.IojG g Sbst.: 0.25j9 g CO,, 0.0413 g H,O. 

Die Substanz krystallisiert in weil3en Kornchen, welche aus nlikro- 
skopischen Nadeln bestehen und bei 164O schmelzen. Sie ist leicht loslich 
in Ather, Chloroform, Eisessig und Aceton, schwerer in Alkohol, unloslich 
in Wasser und Petrolather. Ihre waBrig-acetonische Losung gibt mit Eisen- 
chlorid keine Farbung. 

3 -Ben z o y 1 -k a f f eesaur  e , (C,H,. CO . 0) (HO) C6HS. CH : CH . COOH. 
4 g 3-Ace ty l -~ -benzoy l -ka f feesau re  werden in 40 ccm Eisessig 

gelost und nach Zugabe von II-, ccm 5-n. Sa lzsau re  20 Min. auf dem 
kochenden Wasserbade erwariiit. Die abgekiihlte Fliissigkeit wird dann 
init Wasser verdiinnt, wobei zuerst eine olige Ausscheidung stattfindet, 
welche jedoch nach niehrstiindigeni Stehen in Eis fest wird. Das Produkt 
n-ird dann ails Alkohol uiiikrystallisiert. Ausbeute 2.56 g oder 73 o u  d. Th. 

0 .12j1  8 Sbst.: 0.3102 g CO,, 0.0492 g H,O. 
C,,H,,O, (284.1). Ber. C 67.60, H 4.23. Gef. C 67,46, H 4.39. 

Die 3-Benzoyl-kaffeesaure krystallisiert aus Alkohol in weiBen, niikro- 
skopischen Xadeln, welche bei 2 ~ 3 ~ )  schnielzen. Sie lost sich leicht in Aceton 
und warmeni Alkohol, nicht aber in &&her, Chloroform und Wasser. Ihre 
Losmg gibt iiiit Eisenchlorid keine charakteristische Parbung. 

Bei dei- Reace ty l ie rung  d e r  3-Benzoyl -kaf feesaure  m i t  Essig-  
s a u r  e- a nli y d r i d en  t s t e h t di e 3 - B e n  z o yl- 4 - ace t y 1 - k a  f f e es a u re. Eine 
knlte, v-aBrige Suspension von I. j g 3-Benzoyl-kaffeesaure wird mit 5 z ccm 
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stark gekitlrlter 2-n. Natronlauge versetzt urLd die entstandene Losung in 
einem Scheidetrichter mit einer atherischen Losung von 0.G g Essigsaure- 
anhydrid geschuttelt. Die waiWrige Schicht wird dann mit 5.2 ccm 2-n. Salz- 
saure angesauert, die aitsgefallene Krystallmasse nach langerem Stehen ab- 
filtriert und aus Alkohol umgelost. 

0.1174 g Sbst.: 0.2859 g CO,, 0.0456 g H,O. 

Weiije ru'adeln, welche bei 150" xhmelzen. 1,eicht loslich in Aceton, 
Ather und warmein Alkohol, schwer in heil3em Wasse.. . Mit Eisenchlorid 
entsteht keine Farbung. Eine Mischung dieser Substanz niit der isomeren 
3-Acetyl-4-benzoyl-kaffeesaure vom Schmp. 164O (s. oben) zeigt, im Capillar- 
rohr erhitzt, starke Depression und schmilzt bereits bei 1280. 

C,,H1,O, (326.1 I ) .  Ber. C 66.25, H 4.29. Gef. C b6.41, H 1.3 j. 

3 - Ben z o y1- 4 - met  h y 1 - k a f f e e s a UI: e - m e t h y 1 e s t e r (Ben z o y 1 - i s  o - 
f e r  u l  asaur  e -met  h yles  t er) , (C,H,. CO. 0) (CH,O) C,H, . CH : CH. COOCH,. 

j g 3-Benzoyl-kaffeesaure werden mit einer Losung ron uber- 
schussigem Diazo-methan  in Ather methyliert. Der gewonnene E s t e r  
kann aus warmem verd. Alkohol leicht umkrystallisiert werden. Ausbeute 
fast quantitativ. 

0.1118 g Shst.: 0.2847 g CO,, o.ojzo g H,O. 

Weilje Nadeln, welche bei T;OO schnielzen. Leicht loslich in &her, 
Aceton, Chloroform, Methylalkohol und warmem Alkohol. 

Verseifung z u  Iso-ferulasaure:  4.5 g 3-Benzoyl-4-niethyl-kaf- 
feesaure-methyles te r  werden in Methvlalkohol  gelost und nach Zugabe 
von 6 ccm 5-91. Nat ron lauge  6Stdn. a d  45O erwarmt. Die Losung wird 
dann mit 6 ccm 5-n. Salzsaure versetzt und tinter vermindertem Druck 
eingedanipft. Der Ruckstand wird niit. Aceton behandelt, von dem unlos- 
lichen Rochsalz abfiltriert und das Aceton im Vakuum verjagt. Die zuriick- 
gebliebene Masse ist eine Mischung von Iso-ferulasaure mit Be nz o es  a u r  e. 
Zur Zntfernung der letzteren wird die scharf getrocknete, fein gepulverte 
Substanz 2-ma1 rnit Benzin ausgekocht und dann heia filtriert. Die Benzoe-- 
same scheidet sich in der abgekiihlten Losung aus (Schmp. 1220), wahrentl 
auf dem Filter die Iso-ferulasaure zurkkbleibt. Sie wird in Ather gelos,t. 
und mit 30 ccm 5-proz. waRriger Kaliumcarbonat-Losung ausgezogen. Die 
waf3rige Sehicht wird rnit verd. Salzsaure angesauert und die schon rein 
ausgefallene I so- feru lasaure  aus Alkohol, dann aus Wasser umkrystallisiert. 
Schmp. zzzo. Die Mischung dieser Substanz rnit einer Iso-ferulasaiure, welche 
durch alkalische Verseifung einer aus Iso-vanillin, Natriuniacetat und Essig- 
saure-anhydrid bereiteten Acetyl-isoferulasaure gewonnen war, schmolz 
ohne Depression ebenfalls bei z m 0 .  

C,,H,,O, (312.13). Ber. C 69.23, H 5.13. Gef. C 69.49, H 5.21. 
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