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Zur Darstellung der Cinnamal-essigsaure 
von E. Friedmann und H. Mai. 

( 3 1 .  IX. 31.) 

Cinnamal-essigsaure wurde nach dem von 12iedeZl) modifizierten 
Verfahren von Doebner2) durch Einwirkung von Zimtaldehyd auf 
iV1 alonshure in Pyritlin dargestellt. Diese Methode liefert nur 40-prOZ. 
Ausbeuten. Da wir fur physiologische Versuche grossere i\ilengen 
reiner Cinnamal-rssigsaure brauchten, haben wir zur Darstellung 
der Cinnamal-essigsaure eine ausgiebigere lVlethode ausgearbeitet. 

VIiir Bondrnsierten Zimtaldehyd mit Urenztrauben~aure~) dureh 
wasserig-alkoholischc Natronlauge und erhielten Cinnamal-brenz- 
traubensaure als Natriumsalz in einer Ausbeute von 64% (1). Aus 
dieser stellten wir nach HoZZemun4) (lurch Oxytletion mit Wasser- 
stoffpvroxyd Cinnamal-essigsaiirc in einer Ausbeute von 90 yo 
dar (3). 
(I)  
(2) C,H,-CH=CH -CH=CH-CO-COOH + H,O, 

CbH5 CH-CH-COH + CXL-CO-COOH -- C,H,-CH=~H-CH=CH-CO-COOFI 

C,H,-CH-CH--CH=CH- -COOH + CO, + H,O 
Die erhaltene Sanre war identisch mit der nach Doebner gewon- 

nenen Cinnamal-essigsaure vom Smp. 16S0. 
iiber die Futterungsversuche, die wir mit der nach dem geschil- 

derten Verfahren rein dargestellten Cinnamal-essigsaure ausgefuhrt 
haben, berichten wir in der Hiocheniischen Zeitschrift. 

Cinnamal- brenxtraubensaures Natrium . 
C,H ,-CH-CH-CH= CH-CO-COONa 

20 g frisch im Vskuuni destillierter Zimtaldchyd (2:b 11201, ber. 
19,8 g )  werden mit 1.; g frisch im Vakuum destillierter Brcnztmuben- 
saure (4) Mol, brr. 13,2 g) versetzt. Das Gemisch fliesst unter Eis- 
kuhlung und dauerndem Ruhren in eine Losung von 9 g Atznatron 
(lo Mol, her. 8 g) in 120 em3 50-proz. iithylalkohol innerhalb 43 
Minuten ein. Die ersten Tropfcn bilden eine feinc diffuse Suspension. 
Nach Ablauf wrniger Minuten tritt pin gelber, krystallinischer Nieder- 
schlag auf, der sich langsam vermehrt. Hierbei wird die Flussigkeit 
klar. Nach heendetem Zusatz wird 2-3 Stunden bei Zimmertem- 
peratur weitergeruhrt. Die breiige, hellgelbe Rea,ktionsmasse wird 

l) A .  Rzedel, A. 361, 99 (190.3). 
2, 0. Uoebner, B. 35, 2137 (1902). 
3, E. Erlenmeyer pn.,  B. 36, 2527 (1903); Mnrze Hezrner, 9 m .  Soc. 53, 3147 

4, A. F. Hollrrnm, C. 1904, 11, 194. 
(1931); E. Frzedmnnn, Helv. 14, 783 (1931). 
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abgenutscht, scharf abgepresst, zuerst mit der Nutt erlauge, darauf 
mit 96-proz. Alkohol ausgewaschen und in der Warme im Vakuum 
nber Calciumchlorid getrocknet. Ansheute 21,6 g, entspr. 64 yo der 
Theorie. 

Zur Reinigung wird das erhaltene cinnamal-hrenztraubensaure 
Natrium wiederholt aus der 8-facheen Menge 50-proz. Alkohols 
umgeliifit, aus dem es in Drusen von gelben Njdelchen krystallisiert. 

Die Natriunibestimmung der bei 100-1 1 O o  getroekneten Suh- 
stanz ergab folgende Werte: 

0,2026 g Subst. gaben 0,0629 g hd,SO, 
0,1494 g Subst. gaben 0,0460 g Na,SO, 
C,,HSO,n’a Her. Xa 10,2BO/,, 

Gef. ,, 10,04; 9,977, 

Cinn amal-essigsauw. 
C,H,--CH= (‘H--CH= CH-COOH 

10 g zweimal umkrystallisiertes cinnamal-brertztraubensaures 
Natrium wertien in 900 em3 Wasser gelost. Die Lbsung wird in Eis 
eingekuhlt und unter &n;uerndem Ruhren innerhalh 5-10 Minuten 
mil 6 em3 Perhydrol tropfenweise versetzt. Sie trubt sich sofort 
und scheidet imt,er Kohlendioxydabgahe einen weisdlichen Nieder- 
schlag aus. Das Reaktionsgemisch wird unter Eiskuhlnng weiter 
geruhrt, bis die Kohlendioxydentwicklung beendet ist. Dies is1 
nach ein his zwei Stuiiden der Fall. h m u f  wird mit 2-n. Schwefel- 
sailre angesaucrt, die ausgefkllte, rein wcisse Saure abgesaugt, mit 
Wasser ausgewaschen und im Vakuiim uber Calciumchlorid in der 
Wfrme getrocknet. Ausbeute 7 g, entspr. 90% der Theorie. 

Die Reinigung der Saure erfolgt durch Umlosen aus der 7- bis 
8-fachen Menge ISenzol, aus dem sie in farblosen Tafelchen krystalli- 
siert. Bereits nacli einmaligem Umkrystallisieren hat sie den Schmelz- 
punkt von 165,5O. der hei weiterem 1Jmkrystallisieren konstant 
bleibt. 

Bum Vergleich wurde Clinnamal-essigsaure nach dem Verfahren 
von Boebner dargestellt. Beide Sauren erwiesm sich als identisch. 
Dementsprechend zeigte die Mischschmelzprobc der diirch Oxydation 
dcr Cinnamal-brenztraubensaure erhaltenen Cinnamal-essigsaure mit 
der nach DoPhnes dargestellten Saure kdne Depression des Schmelz- 
punktes. 

Die Prufung der Reinheit, der Cinnamal-essigsaure erf olgte durch 
Titration ihrer wasserig-alkoholischen Losung mit 0,l-n. Natronlauge 
gegen Phenolph trtlein. 

0,2889 g Subst. verhrauchten 16,8 om3 0,l-n. Satronlauge stiLtt 16,7 em?; 
0,3004 g Subst. verbrauchten 17,4 cm3 0,l-n. Natronlauge s ta t t  17,3 om3. 

B asel, 1’11 y s I 01 ogi sc h - chemis che A ns t all der TJniversit at . 


