1036 St. Jaroschy,

Kombination der beiden Verfahren von Graebe?! und Villiger?
gewonnen, und zwar zuerst iber das Zink- und Calciumsalz
nach Villiger und Verestern des gewonnenen Anhydrids nach
Graebe. :

Das Anhydrid der reinen Sdure wird in der zehnfachen
Menge Chlorbenzol in der Siedehitze gelost und 2 Mol
Aluminiumchlorid in kleinen Portionen eingetragen. Nach 4 bis
5 Stunden ist die Reaktion beendet. Das Reaktionsprodukt
wird in Wasser gegossen und das iiberschiissige Chlorbenzol
mit Wasserdampf abdestilliert. Der Riickstand wird mit starker
Sodalosung zwei- bis dreimal im Dampfstrom ausgelaugt. Die
jedesmal abfiltrierten Ldsungen des Alkalisalzes werden ver-
einigt und mit Schwefelsdure in der Kilte gefillt. Das meist
olig ausfallende Produkt wird unter Wasser bald fest und kann
durch wiederholtes Auskochen mit Wasser von der unveriandert
gebliebenen Phtalsdure getrennt werden, die sich leicht in
Wasser 16st. Aus Eisessig, noch besser aus Toluol, krystallisiert
die Sdure in farblosen Plattchen vom Schmelzpunkt 157°. Sie
erweist sich als Trichlorbenzoylbenzoesidure, der nach be-
kannten Analogien die Stukturformel
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Cl COOH
zuzuschreiben ist.

Bei der Titration in alkoholischer Ldsung verbrauchten
1:051 g Sdure 3-14 em’ '/, KOH; daraus Molekulargewicht:
gefunden 334 -5, berechnet fiir C,;,H,0,Cl; 329+5.

Chlorbestammung.

01465 g Sdure ergaben 0° 1887 g Ag Cl.
In 100 Teilen:

Berechnet fiir

Gefunden Cy4H;04Cly
Clgisanes vt olsBd 32-22

I Berl. Ber., XXXIII (1900), p. 2019,
2 Berl. Ber., XLII['(1909) p. 3529.



