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Mittheilnngen. 
449. A. Weller: Vorkomhmen akaloldartiger Baeen in Paraffintil. 
(Eingegangen am 25. Juni; mitgetheilt in der Sitzung von Hro. A.  Pinner.) 

Eine kiirzlich in den Monateheften fiir Chemie l )  erechienene 
,Mittbeilang von Bandrowek i  PUeber dae Vorkommen alkaloidartiger 
Basen im galiziechen Roherdiilec erinnert mich aniibnliche Beobachtungen, 
welcbe ich vor liingerer Zeit machte. Da ich kaum Oelegenbeit haben 
werde mich eiigehender mit dem Oegenetande zu beechaftigen, 
diirfte eioe kurze Notiz dariiber trotz ihrer Liickenhaftigkeit zu ent- 
echuldigen eein. 

Mir begegneton albloidiihnliche KZirper in dem, ale Nebenproduct 
bei der akbsiechen Parahgewinnung fallenden , eogenannten gelben 
Paraffiatile von 0.850 - 0.860 specilkhem Gewicbt, welcbes bei der 
Cbininfabrikation Verwendung fiodet. Dieee Stoffe treten indeseen 
nur in dem Falle darin auf, wenn die Reinigung dea Braunkohlen- 
theeriiles mittelst Schwefelsiure 1, nicht eorgfiltig vorgenommen war, 
und aelbet dann nur in kleinen Mengen. 

Zur Daretellung wurden etwa 500 kg Paraffin01 mit verdiiiinter 
Schwefeleiure auegeschiittelt und die in die eaure Liisung iibergegangenen 
Baaen abwecheelnd und wiederholt mittelst Natronlauge und Aether 
abgeechieden und mit friecher Siiure wieder aufgedommen. Hierdurch 
wurden anhgngende Kohlenwaaeeretoffe n. 8. w. entfernt und schlieeslich 
nach dem Abdeetilliren der breungelben, eehr stark griin fluorescirenden 
titherischen Liisung, die Baaen i n  Form einea dunkelbraunen, echon 
mit den Aetberdiimpfen etwae fliichtigen Oelee erhalten. Farbe und 
Fluereecenz riihren voo Verunreinigangen, ebenfalls basischer Natur, 
her, welche bei der Deetillation mit Wasserdampf im Kolben zuriick- 
blieben, aber nicht niiher untereucht wurden. 

Die iibergegangenen Baaen bildeten ein farbloees a u f  Waeaer 
schwimmendee Oel von 0.98 -0.99 epecifischem Gewicht und sehr 
intensirem, unangenehmem Geruch, welcher in der Wiirme entschieden 
_ _  - 

I)  Bd. VIJI, 4. Heft, p. 224. 
4 Die bei der Braunkoblendeetillation sioh in betrhhtlicher Menge bildenden 

baaiechen Snbstanzen geben zum @mtm Theile in die Reinigungssirure iiber 
und Letztere, eine dicke schmarze Masse bildend, diirfte eine wahre Fund- 
grube fhr zahlreirhr, zuin Tlieil mohl noch unbekannto Basen sein. 
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pyridinartig ist, in der Kiilte eigenthiimlich 
drr Zeit fiirben sich die Basen dunkler, sie 
- 11  0 C: und liiseii sich nur sehr weiiig in 

an Moder erinnert. Mit 
erstarren noch iiiclit bei 
Wmser, eiehen aber iin 

eiit\viisserteii Zustande etwas Feuchtigkeit a n ,  welche sich nur diirch 
metiillisches Natrium wieder vollstlindig entfernen liisst. Mit Alkoliol, 
i\ettier, Chloroforni mischeii sie sich leiclit. Sie sirid stickstoffhaltig, 
abtv frri von Sauerstoff und Schwvfel. Mit. concentrirler Ihlilaiigc. 
tbrliitzt entwickeln sic stark alkalisclie DBmpfe, nber kein Anininniak. 
I<rntn wirkt auf die i n  Chloroforni geliisteii Basen unter Entwickluiig 
v o n  BromwassctrJtoffsslure stark ein, es hinterbleibt ein gelbe+ schweres, 
ii icli t  krystallisircndes Oel. Mit .Jodmethyl reagiren sit? beini Erwitrmeri 
zieiiilich heftig uiid gel-en eiiieii in der Kalte sehr ziihcn, rIiclit 
k~~ystallisirend~~ri Syrup, der einen sebr starken a11 die tliichtigeii 
Jlethylbaseti erinneriiden (ieruch beaitzt. Die Hasen rrrbinden sich 
fclrner tinter Rtarker Erliitziiiig mit Siiuren, mit fliiclitigen Satireti 
cwugrrr sie schon in der Iiiilte starke Nebel. 

Es wurde versucht, das Genienge durcli systematische, fractioiiirte 
1)estillation in mehrere Hwtniidtheile zu zerlegen, es gelaiig dies jedoch 
iiiclit. Fast die gauze Menge ging, auch nac!i oft wiederholter Ope- 
ixtioii, ziemlich gleichmiissig zwischeii 220- 'LGO" C. u b w .  ohiie dass 
die Temperatur an einem Punkte Iiingere Zeit constant b1it.t); indesseii 
zcbigten die ersten Fractioneii einen etwas arideren G c ~ u c h  als die 
1 c t z ter 1. 

Die lieu trale chloiwasserstoffaaiire L6sung verhalt sicli folgrilder- 
iiiaassen: A lka l i en  uiid k o h l e n s a u r e  Alka l i en  bewirken dig<, 
A bscheidiiiig der freien Base; viele s n l z e  reranlassen die Ausschei- 
diiiig des cbt?iif'alls iiligeii, cli1orwassorstoffs:iu~en Salzes, dtlgegeit ent- 
stelit init o x a l s a u r e m  A mnion ein weisser krystallitiisclirr h'ieder- 
sclilag. Pi k r i  II  sii u r e giebt eineii gelben, P h o sp  h o  riii o ly b d $11 - 
R :'i II r e  ciiien weissgelleii, in Alkohol liislichen, J o d j od k i i  I i II m eiuen 
wliwarzoit harzigen Niederschlag. Qi iecks i l  be rch lo r i  d liefert einen 
\vt*issen Niederschlag, G ol dc  h I o r i d ein gelbes Oel, PI ;I t i 11 c h I o r i d 
ebt~iifall~ eine gelbe Blige Fiillung, die i n  Wasser sehr schwer, ill Alko- 
h i 1  leiclit liislich ist, sich darsus aber nur  amnrph abscheidrt. Kaliuru- 
p e r m a n gan  a t wird durch die Base sofort entfarbt. 

Das einaige schiin krystallisirende Salz scheint dils 0 x a I a t  zu 
c c h ,  uiid der Umstaiid, dass es in ganz gleicher Form ails den hdheren 
uod niederen Fractionen Prhalteii wird , kiinnte allein fur die Eiliheit 
c1a-r Kiirper sprechen. Man stellt das Oxalnt durch Fallen der salz- 
wiireii neutralen Liisuiig der Basen dar, oder n w h  besser durch 
Siittigen der in Alkohol gelijsten Basen mit Oxalsaure. Das Salz kry- 
st:dliairt sofort in kleinen Nffdelcben, welche sehr rirsch z u  grosseir 
?lliiitterri aiiswachse'ii und daiiii die gsnze Flussigkeit erfiillen. Die 
uriikry~t:illisirt iiiid gct rorkiirt schijn priltlilltttIlgliinEallden, sich fettig 
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anfiihleoden, bltittrigen Krystalle eind in kaltem Wasser halir srhwer, 
in heiseem leichter liislich. Auch in Alkohol, namentlich iir warniern, 
liiseii sie eich leicbt, ebenso in Chloroform, Benzol und Renziii. xber 
iiur wenig in Aether. 

F r a n k f u r t  a/& Chem Fabrik von C. Z i m m e r ,  24. +Juui 1887. 

460. 8. For sling: Ueber 8wei $-Amidonaphtalinsulfosiiuren. 
(Hingegangen am 5. Juli; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.) 

In einer vorlffuligen Mittheilung I) habe ich ein Verfahren itngegeben, 
rine iiene p -  Amidonaphtalinsulfoslure aus t-Naphtylamin durch Ein- 
wirkung von cnncentriiter Schwefelsffare darzustellen. Da ich aber 
jetzt dieae Eiuwirkung niiher atudirt habe, bin ich zu den1 ErgPbiiisso 
gekonimen, daes die auf oben angegebene Weiee dargestellte Silnre 
nicht ganz rein war, eondern haaptelichlich durch zwei Isomere ver- 
onreinigt, von denen die eiue aich mit der Bri inner’schen g-Naphtyl- 
aminsulfoeiiure, die icb friiher n&ber charakterisirt habe$), idwtisch 
erwiesen hat, und  die andere unten beschrieben und rnit 2 bezeichnet 
worden ist. Noch eine vierte Siiure, vielleicht die ~-Sulfostiure 3), 

die ich noch nicht untersucht habe, bildet siqh bei dieser Einwirkung 
vnii Sehwefeleiiure in kleinen Quantitiiten. Die beiden uiiteii be- 
echriebenen Siiuren haben eich rnit den D a h l ’ e c h e n  Sulfosauren 
1 und 3 (D. P. No. 29084 vom 2. Mgirz 1884) identisch erwiesen. 
Die von mir rnit 1 bezeichnete SPure ist mit der Dahl’schen Saiire 1 
(a-Sulfosiiure), und meine Siiure 2 iet rnit der Dabl’echeii Saiire 
S ( y -  Sulfodure) identisch. 

FiirdiegiitigeFreigebigkeit, mitwelcher d i e H H . L e o n h a r d t  & C o .  
i n  Oppenheim a. Main mir ein reichlichee Material zur Verfiiguiig 
geatellt, statte ich hierniit meinen herdicheten Dank ab. Ich bin 
dadurch in die Lage geeetzt worden, mich von der Identitiit der  
Saureii der  Fabrik uud derjenigen, die ich nach meinem Verfahren 
erhalten habe, zu iiberzeugen. 

Uni diese Sulfosliuren darzustellen, habe ich in folgender Weise 
verfahren : 1 Theil #-Naphtylarnin wurde mit 3-4 Theileri coiicentrirter 

~ 

Diwe Berichte XIX, 1715. 
Diese Berichte XX, 76. 

3, Diese Berichtc XX, 14%. 




