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176. H. P. Kaufmann und H. Zobel: Uber isomere Naphthoe-
siure-sulfimide, ein Beitrag zur Theorie dulcigener Gruppen.
[Aus d. 1. Chem. Instiful d. Universitit Jena.}

(Eingegangen am 24, Mirz 1922.)

Wihrend die therapeulisch-chemische -Forschung hinsichtlicht
der Bezichungen zwischen Konstitution und physiologischer Wir-
kung chemischer Stoffe iiber umfangreiche Beobachtungen . ver-
fiigt, befinden sich unscre Kenntnisse betreffs differenzierter Ge-
schmackswirkung in dieser Hinsicht'noch in den ersten Anfingen.
G. Cahnt) hat in einem wnfassenden Werk unsere derzeitigen
Kenntnisse zusammengestellf, woranf zur Ersparung einer Erorte-
rung theoretischer Grundlagen hingewiesen werden soll.

Von hesonderer wissenschaftlicher und praktischer Bedeutung
sind chemische Stoffe von siiBem Geschmack, also in erster Linie
dic Angehdrigen der Zucker-, Dulcin- und Saccharin-Gruppe. An-
dere siischmeckende Stoffe, wie z.B. Amino-siuren und mehr-
wertige Alkohole, scheiden infolge gleichzeitiger unerwiinschter
physiologischer Wirkungen fiir das praktische Interesse aus. Unter
den skiinstlichen« Siisloffen steht das Saccharin, das in bezug
auf den Grad der SiiBigkeil, dic physiologische Wirkung usw. ein-
gehend untersucht worden ist, an erster Stelle. Bei seinen Deri-
vaten liel sich eine auBlerordentliche Empfindlichkeit gegen Sub-
stituierung feststellen; wihrend die Einfiihrung einer Aminogruppe
den Geschmack richt wesentlich dndert:), erzeugt bereits die Sub-
stituierung einer Methylgruppes) einen bilteren, unangenehmen
Nachgeschmack. .Analog verhiilt sich das Diniethyl-saccharint).
Durch Einfiigung von Halogen und Nitrogruppen wird der siifie
Geschmack in noch viel stirkerem Mafie geschidigt.

1) Dic organischen Geschmackslofie. DBerlin 1814. Franz Sicimcu-
roth. Siehe auch Herzog, Z. Ang. 35, 133 [1922].

2) Noyes, Am. 8, 172 [1886).

8) D.R,P.48583 ([1889].

¢) Hall und Remsen, Am. 2, 131 [1880].
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Wir legten uns nun die Frage vor, ob dem Saccharin analog
gebaute Derivate anderer Ringsysteme, vor allem des Naphtha-
lins, gleichfalls eine Geschmackswirkung zeigen, trotzdem ge-
wisse Analogien diese Annahme nicht wahrscheinlich machten.
So schmeckt z.B. das 3.5-Dioxy-pyridint) siif, wihrend die ent.
sprechende Chinolin-Verbindung?) hitter schmeckt. Zieht man zum
Vergleich die Geruchswirkung heran, so haben wir beim Cumarin
den bekannten Waldmeister-Geruch, wihrend das Naphtho-cuma-
rin®) geruchlos ist.

Drei isomere Imide von o-Sulfo-naphthoesiuren sind moglich:
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Diese wiiren zu bezeichnen als

I. Naphthoesjure-2-sulfimid-1,

1. Naphthoesiure-1-sulfimid-2,

11I. Naphthoesiiure-2-sulfimid-3.
Wir nennen sie der Analogie halber Naphtho-saccharine.
In bezug auf die Herstellungsweisen scheidet zunichst der
cinfachste Weg der Sulfurierung von «- und B-Naphthoesidure und
Uberfiihrung der Sulfonsiuren in die Imide aus, da bei ersterer
Reaktion stets heteronucleare, nie o-subslituierte Sulfonsiuren ent-
stehen4). Aus dem gleichen Grunde fithrt auch der bei der Her-
stellung des Saccharins meist eingeschlagene Weg der Sulfurierung
des o- und B-Methyl-naphthalins und darauffolgende Oxydatior
zu Sulfo-naphthoesiuren nicht zum Ziel. Naphtho-saccharin I und
II lassen sich dagegen nach der im D.R.P.48583 beschrichenen
Weise herstellen, die, auf das vorliegende Ziel iibertragen, in fol-

gendem Reaktionsverlauf wiedergegeben wird:
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1) Konigs u. Geigy, B. 17, 1836 [1884].

2y Friedlinder u. Weinberg, B. 15. 2679 [1882].
) Bacovescu, B. 43, 1218 [1910].

«) Stumpf, A, 188, 1, 10 [1877).
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Die bereits bekannten o-Naphthylamin-suifonsédurent)
werden durch Diazotieren und Zersetzen der Diazoverbindungen
mit Kalium-Cuprocyanid nach Sandmeyer in Cyan-naphtha-
lin-sulfonsduren und diese durchh Phosphorpentachlorid in.
o-Cyan-naphthalin-sulfochloride bergefithrt. Uberschiis-
siges Ammoniak wandelt letztere, wie es ihnlich Jesurun?)
bei den Benzol-Derivaten nachgewiesen haft, unter intermedidrer
Amidin-Bildung und Ammoniak-Abspaltung in Pseudo-sulf-
amide um. Durch Einwirkung der berechneten Menze Natronlauge
entstehen aus letzteren unter Wasseraufnahme und Umlagerung
dic Natriumsalze der Naphtho-saccharine I und 1I, die durch
Zusatz von Sduren in Freiheit gesetzt werden.

Nachdem vorstchend skizzierte Untersuchungen des einen von uns
infolge der Kriegsumstinde zuriickgestellt werden muften, erschien in der
Zwischenzeit eine Veroffenilichung von Kalcher (mitgeteilt von A, Beh-
rend)s), in der eines der Isomeren beschricben wird. Dieser arbcilete
analog dem D. R. P. 48583 und erhielt den von uns als Naphtho-saccharin II
bezeichneten Kérper in Form weiBer Krystallnadeln vom Schmp. 210—2449,
Unsere Ergebnisse decken sich im wesentlichen mit den von Kalcher be-
schriebenen, nur mdchten wir den von Kalcher durch Einwirkung von
Ammoniak auf das Cyan-l1-naphthalin-sulfochlorid-2 entstchenden Korper als
Pseudo-Amid ansprechen. Analog den von Jesurunt) bei den enispre-
chenden Benzotderivaten gemachten Erfahrungen kann man das normale
Sulfamid nur durch Einwirkung der berechneten Ammoniakmenge (2 Mol.)
erhalten, wihrend ein Uberschufl von Ammoniak slets unter intermediirer
Amidinbildung zum Pseudo-sulfamid fihrt. Wir stellten das normale Amid
durch Einwirkung einer titrierten Menge Ammoniak dar und erhielten eincn
Kérper, der im Gegensatz zu dem von Kalcher beschrichenen in Alkohol
teichit 10slich ist und bei 2949 scharf schmilzt, wihrend die von .uns als
Pscudo-Amid angesprochene Substanz sich zwischen 300—340° zersetzt. Ent-
sprechende Unterschiede in bezug auf Schmelzpunkle und Loslichkeil zcigen
fibrigens auch die Benzolderivate,

1) Landshoflf u. Meyer, D.R.P. 56503 (B. 24, Ref, 682 71891]);
vergl. a. B. 24, 3472 [1891]. — Tobias, D.R.P.74688 [1893]. :

2) B, 26, 2290 [1893]. 3) A, 414, 244 [10181

4 B. 26, 2290 [1893].
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Das aul demselben Weg von uns gewonnene Naphtho-saccha-
rin I ist duBerlich dem oben crwiihnten Isomeren sehr fhnlich. Es
bildet, aus der Losung des Nairiumsalzes mit Siuren gefiillt, weille,
verfilzte Nédelchen vom Schmp. 2679

" Die Gewinnung des Naphtho-saccharins Il gestaltet sich
vorteilhafter auf cinem anderen Wege. Ausgehend von der Amino -
3-naphthoesidure-2 gelangt man durch Diazotieren und Zer
setzen der Diazoverbindung mit Natriumsulfid zur Thionaphthol-
3-carbonsdure-21), die nach Oxydalion mit Kaliumpermanganat
zur Sulfo-8-naphthoesiure-2, letztere durch Phosphorpenta-
chlorid in das Sulfo-3-naphthoesdure-2-dichlorid iiber
gelithrt wird. Dieses konnlen wir aus Schwefelkohlenstoff in Form
von schwachgelben, biischelférmig gruppierten Nadeln vom Schmip
1599 erhalten. Mit Ammoniak geht es in das Ammoniumsalz des
gesuchten Naphtho-saccharing Il iiber. Hierbei ist die Bildowy
cines Diamids als Zwischenprodukt wahrscheinlich. Das Naphtho-
saccharin I krystallisiert heim Ausfillen aus der Lisung des
Ammoniumsalzes in weilen Nadeln vom Schmp. 2889

Die drei isomeren Naphtho-saccharine besitzen sémtlich aus-
gesprochen bitteren Geschmack. Noch ausgesprochen bitterer
schmecken die leichtlislichen Alkalisalze. Es ist damit bewiesen,
dafl durch Anwendung eines kondensierten Ringsystems bei che-
misch sonst weitgehender Analogie die Geschmackswirkung eing
vollig andere ist.

Da in vielen Fillen in ortho- und peri-Stellung disubstituierle
Naphthaline weitgchende Ahnlichkeit zeigen, so stellten wir das
Imid der Sulfo-8-naphthoesidure-1 dar und zwar auf dem
beim Naphiho-saccharin I und II angegebenen Wege. Das bisher
i der Literatur nicht beschriebene Cyan-1l-naplhthalin-psecu-
dosulfamid- 8 bildet, aus Pyridin krystallisiert, weille Wiirfel, di.
bei 300° noch nicht schmelzen. Das daraus gewonnene, in weilcn
Nadeln krystallisierende Imid, das zwischen 255---265° unter Zov
selzung schmilzt, besitzt gleichfalls bitteren Geschmack, der dadurch
erkldrlich wird, dall — trotzdem bheide Ringe des Naphthaiin-
kerns an der Bildung des Sulfimid-Systems beteiligt sind — hicr
an die Stelle des unter Umstinden dulcigenen Thiazol-Komplexes
cin Thiazin-Komplex petrelen ist.

Wihrend wir also in bezug auf die Geschmackswirkang bei-
den Naphtho-saccharinen eine Analogie zum Saccharin vermissen,
tri.t i physikalischen und chemizchen Verbalten eine weitgehende

UL R T0206 118930,
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Gleichartigkeit zutage. Der Imid-Wasserstoff z. B. behilt seinen
sauren Charakter bei, wie durch die Bildung von Metallsalzen
bewiesen wird. AuBerdem komnten wir auch die den Saccharinen
und Sulfureinen entsprechenden Farbstoffe durch Konden-
sation mit Resorcin erhallen, die nach folgender Reaktion
entstehen :
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Ihre Darstellung und Eigenschaften sind im Versuchsteil fiir
die Naphtho-sulfureine I und II und fiir das Naphtho-sac-
charein II beschrieben; auf die Darstellung gleichartiger Derivate
von den beiden anderen isomeren Imiden wurde verzichtet, da
dieselbe nur prédparatives Interesse hat.

Besehreibung der Versuche.
Naphthoesdure-2-sulfimid-1 (Naphtho-saccharin I).
Cyan-2-naphthalin-sulfochlorid-1.
223g (Yw Mol) Naphthylamin-2-sulfonsiure-11), mit
5.3 g Natriumcarbonat in 1,1 Wasser geldst, wurden mit 6.9¢
1) Die Ausgangsmalerialien fir vorliegende Arbeit wurden uns durch
Vermitllung des Hrn. Prof. Duden von den Hochster Farbwerken

in entgegenkommender Weise zur Verfiigung gesiellt, woftr wir auch an
dieser Stelle verbindlichst danken.
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Nalriumnitrit in 40 cem Wasser und 35g konz. Schwefelsdure in
90ccm Wasser diazotiert. Die entstandene Diazoverbindung
konnte nach 1-stiindigem Stehen in der Kilte leicht abgesaugt und
durch Eintragen in 70° warme Kalium-Cuprocyanid-Losung (aus
25 ¢ Kupfersulfat in 100g Wasser und 28 g Cyankalium in 50§
Wausser) in die Cyan-2-naphthalin-sulfonsiure-1 {iiberge-
* fithrt werden. Aus der Losung schied sich nmach dem Séttigen mit
Kaliumchlorid das Kaliumsalz der Sidure in schwach rotlichen Kry-
stallen aus. Das abfiltrierte Salz wurde nach sorgféltiger Trock-
nung mit 32 g Phosphorpentachlorid (11, Mol.) im Olbade am Riick-.
fluBkiihler auf 140° erhitzt unter Zugabe von Phosphoroxychlorid,
das eine innige Mischung der reagierenden Komponenten bewirkt.
Nach 1 Stde. wurde es abdestilliert, der halbfliissige Kolbeninhalt
in einc Reibschale gegeben und nach dem Erkalten pulverisiert.
Nach mehrstiindigem Stehen unter Eiswasser, zur Losung von iiber-
schiissigem Pentachlorid, und gutem Auswaschen auf dem Filter
wurden so 15g Cyan-2-naphthalin-sulfochlorid-1 (609,
der Theorie) fast rein erhalten. Aus Schwefelkohlenstoff umkry-
stallisiert,” bildet es schwach gelbliche, zu Biischeln vereinigte Na-
deln vom Schmp. 929 leicht loslich in Benzol und Toluol, fast
unlgslich in Ligroin.
0.1847 g Sbst.: 0.1046g AgCl. — 0.2516 g Shst.: 0.2313g BaSO,.

C;; HgO3NSCl. Ber. Cl 14.09, S 12.74.
Gel. » 1401, » 12.79.

Cyan-2-naphthalin-pseudo-sulfamid-1.

256g Cyan-2-naphthalin-sulfochlorid-1 wurden mit
8 Mol. Ammoniak (in Alkohol gelgst) unter Kiihlung in Reaklion
gebracht. Nach kurzem Aufkochen auf dem Wasserbade und Er-
kaltenlassen lieB sich das Pseudo-sulfamid durch Filtration und
Auswaschen des gebildeten Ammoniumchlorids in guter Ausbeuto
(21g, d. i. 849/, der Theorie) gewinnen. Ein wenig in Alkohol ge-
lostes Amid konnte durch Wasserzugabe zum Filtrat erhalien wer-
den. Aus Pyridin, in deny es leicht loslich ist, krystallisierte das
Pscudosulfamid im Laufe einiger Tage in grob ausgebildeicn,
farblosen Wiirfeln, die bei 300° noch nicht schmolzen.

0.2137 g Sbst.: 0.2158 g BaSO,. — 0.2846 g Sbst. verbrauchien 21.7 cem
a/y-HCL

C;1 HgO3SN,;. Ber. S 13.81, N 1207,
Gef, » 13.87, » 12.16.

Naphthoesiure-2-sulfimid-1 (Naphtho-saccharin I).

23g Cyan-2-naphthalin-pseudo-sulfamid-1 wurden
mit 0.4g Natronlauge in 50g Wasser erwidrmt, bis kein Am-
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moniak mehr entwich. Aus dieser Losung liel sich das Sulfimid
durch Salzsiure als volumindser, aus feinen Nadeln bestehender
Niederschlag ‘ausfillen. Durch wiederholtes Aufldsen in Natrium-
carbonat-Losung und Wiederausfiillen konnte es leicht vollig rein
erhalten werden (2.1 g =919,). Das Sulfimid ist in Wasser schwer,
in Alkohol und Aceton leicht 1slich; Schinp. bei 267° unter Zer-
setzung.

0.1648 g Sbst.: 0.3411g CO., 0.0458g H,0. — 0.2437 g Sbst. verbrauch-
ten 10,6 ccm nf-HCL — 0.2141 ¢ Shst.: 0.2153 g BaSO,.

Cy1H: O3NS, Ber. C 56.63, Il 3.03, N 6.01, S 13.75.
Gel. » 56.51, » 3.11, » 6.09, » 13.81.

Das Nalriumsalz, durch Aufloscn des Sulfimids in Natriumcarbonat
erhalten, krystallisiert in Wirfeln mit 2 Mol. Krystallwasser, leicht loslich
in Wasser.

0.1269 g Sbst.: 0.0306 g NaySO;. — 0.1694g Sbst. verloren bei 1250
0.0203 g H,0.

Cyt HgOg NSNa--2H,0. Ber. Na 7.90, H,0 12.37.
Gef. » 781, » 1231

Das Bleisalz entstand beim Versetzen der Natriumsalz-Lésung mit
Bleiacetat, Weille Nadcln aus heiBem Wasser.

0.1481g Sbst. verbrauchten 2.2cem n/-HCl.
(C 11405 NS); Pb. Ber. Pb 30.85. Gef. Pb 30.78,

Sulfurecin,

23g Sulfimid wurden mit 22g Resorcin und 6g konz.
Schwefelsiure 3 Stdn. im Olbad auf 150—180° erhitzt. Der ent-
standene Farbstoff konnte durch Wasserzusatz in rotbraunen
Flocken ausgefillt und durch wiederholtes Losen in Sodaldsung
und Wiederausfillen mit Salzsdure von Verunreinigungen befreit
werden. Ausbeute 2.1g, d. i. 50¢/, der Theorie. Ldslich in Alkohol
mit roter Farbe und griiner Fluorescenz.

03109 g Shst.: 0.1739g BaSO,.
CasHy 0¢S. Ber. S 7.66. Gel. S 7.68.

Naphthoesiure-1-sulfimid-2 (Naphtho-saccharin II).
Normales Cyan-1l-naphthalin-sulfamid-2.

24g Cyan-l-naphthalin-sulfochlorid-2 wurden in
Benzol gelost und mit der berechneten, in Benzol gelosten Am-
moniak-Menge (0.34g=2/00 Mol.) bis zum Verschwinden des
Ammoniak-Geruches geschiittelt. Aus dem abgeschiedenen Nieder-
schlag wurde das Ammoniumchlorid mit Wasser ausgewascheun;
der Riickstand bildete, aus Alkohol umkrystallisiert, farblose,
echereniorinige Zwillingskrystalle vom Schmp. 2949
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0.1719 ¢ Shst.: 03611y €Oy, 0.0319g H,0. -~ 0.2018 g Sbsl.: 02M1g
BaSO.. - - 0.2432g Sbst. verbraunchlen 20.95cem n/;5-HCL
€ Hg 0, SNo. Ber. € 56.87, 11 3.47, S 13.81, N 12.01.
Gef. » 5679, » 3.51, » 13.89, » 1207

Saccharein.
23g Naphthoesidure-1-sulfimid-2 wurden mit 2.2¢g
Resorcin und 0.2g Aluminiumnchlorid 7 Stdn. im Olbad auf 200
bis 220° erhitzt. Das Reaktionsprodukt wurde in Natriumcarbonat
gelost und durch S#uren wieder ausgefilllt. Der Farbstoff ist in
Wasser untdslich, leicht 16slich in Alkohol mit tief roter Farbe und -
erbsengriiner Fluorescenz.
0.2745 g Shsi.: 0.1549g BaSO,. -- 0.2518 ¢ Sbst. verbranchten 6,15 cem
n/o-HCL.
CogHy; 0586, Ber. S 7.68, N 3.36.
Gef, » 7.75, » 3.42.

Sulfurein.

Darstellung und Verhalten sind scinem Isomeren véllig analog.

0.2316 ¢ Shst.: 0.1295g BaSO,.
CogH1,,04S. Ber. S 7.66. Gef. S 7.68.

Naphthocsidure-2-sulfimid-3 {Naphtho-saccharin 1lI).
Naphthoesdure-2-sulfonsiure-3-dichlorid.

187g Amino-3-naphthoesiiure-2 wurden mit 53 g Soda
~in 200 ccm Wasser geldst und mit 6.9 g Natriumnitrit in 40g
Wasser und 35g konz. Schwefelsiure in 90 g Wasser diazotiert.
Durch Zugabe von Kochsalz liefl sich die Diazoverbindung in
Form von hellgelben Nadeln vollig aussalzen; sie wurde filtriert
mnd in der Kilte in eine Aufldsung von 26 ¢ Natriumsulfid und
3.4g Schwefel in 26g Wasser eingetragen. Nach mehrstiindigem
Stehen wurde mit Salzsiure angesiuert, abfiltriert und mit Wasser
gewaschen. Die Reduktion des entstandenen Disulfids zum Thio-
naphthol lie8 sich durch liingeres Kochen des in Sodalésung ge-
losten Filterriickstundes mit 10 g Eisenpulver bewirken; durch Um-
krystallisieren aus Methylalkohol erhielt man dann die Thionaph-
thol-3-carbonsiure-2 ganz reint). Hiervon wurden 153g in
alkalischer Lésung unter Einleilen von Kohlensdure mit 23.7 g Ka-
fiunmpermanganat zur Sulfo-3-naphthoesiure-2 oxydiert, und
die Losung aul dem Wasserbade zur Trockne verdampft. Das gut
gelrocknete Salz konunte durch Erhitzen mit 45 g Phosphorpenta-

DD RLP. 210118 19110
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chlorid (je 11/, Mol. fiir ein einzufiihrendes Chloratom) auf 140° in
das Dichlorid iibergefiihrt werden, das mit Eiswasser gewaschen
und aus Schwefelkohlenstoff umkrystallisiert, gut ausgebildete,
schwachgelbe, ficherférmig vereinigte Prismen vom Schmp. 159°
bildet. Ausbeute 11 g, d. i. 509/, der Theorie.

0.2486 ¢ Sbhst.: 0.2018g BaSO,. — 0.1948 g Sbst.: 01938 g AgClL
€3 H;OgSCle. Ber, S 11.09, €1 24.53.
Gef. » 1115, » 24.61.

Naphthoesiure-2-sulfimid-3.

Eine benzolische Losung von 29g Dichlorid wurde auf
Ammoniumcarbonat gegossen; nach dem Verirciben des iiber-
schiissigen Ammoniaks und des Benzols auf dem Wasserbad 16ste
sich der Riickstand in Wasser klar auf und ergab beim Ansduern
mit Salzsiure 1g Sulfimid, 309, der Theorie, in feinen weilen,
verfilzten Nadeln vom Schmp. 2889,

0.2072 g Sbst.: 0.4287g CO;, 0.0572g H,0. — 02054y Sbsl.: 02061y
BaSO,. — 0.2996 g Sbst. verbrauchten 12.7cem n/;-HCIL
C; H;O0sNS. Ber. C 56.63, H 3.03, N 6.01, S 13.75.
Gef. » 56.41, » 3.09, » 594, » 13.78.

Das Natriumsalz, weiBe Wuarfel (aus Wasser), ist in Darstellung
und Eigenschaften scinem Isomeren analog.

0.1401 g Sbst.: 0.0340g Nap$0,. — 0.1528g Sbst. verloren bei 1250
0.0189 g H.0.
C;1 HgO3NSNa -+ 2H;0. Ber. Na 7.9, H,0 12.37.
Gef, » 7.86, » 1237

Das Bleisalz bildet, aus Wasser krystallisiert, weiBle Nadeln.

0.1132 g Sbst. verbrauchten 1.7 cem R/y-H Cl.
(C;; HgO3 NS); Pb, Ber. Ph 30.85. Gel. Pb 31.12.

Naphthoesdure-1-sulfimid-8.
Cyan-1-naphthalin-psendo-sulfamid-8.

Die Darstellung dieses Korpers konnte in analoger Weise wie
die seines Isomeren durchgefithrt werden. 22.3g Naphthyl-
amin-1-sulfonsiure-8 wurden durch Diazotieren — das
Natriumsalz erfordert zur Losung 2.21 Wasser — und Zersetzen der
Diazoverbindung mit Kalium-Cuprocyanid in die Cyan-1-naph-
thalin-sulfonsiure-8 ubergefiihrt. Phosphorpentachlorid ver-
wandelte das ausgesalzene, gut getrocknete Kaliumsalz letzterer
in das Sulfochlorid, das durch Umkrystallisieren aus einer
Mischung von 1 Tl. Toluol und 2 TIn. Ligroin leicht rein crhalten
werden konnte!). 25g dieses Sulfochlorids wurden mit an Am-

£y D, R 216269 19091,
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moniak gesittigten Alkohol iibergossen, kurz auf dem Wassor-
bade erwirmt und das Sulfamid nach dem Erkalten, Abfiltrieren
und Auswaschen des mitgebildeten Ammoniumchlorids aus Pyridin
in Wiirfeln krystallisiert (1.8g, d. i. 789 der Theorie), die bei
3009 noch nicht schmolzen.

0.2842 g Sbst.: 0.2877g BaSO, — 0.2910g Sbst. verbrauchten 25.5 cem

a/y-HCl,
Cy; Hg O3 SNy, Ber. S 13.81, N 1201,
Gef. » 13,9, » 12.15.

Naphthoesidure-i-sulfimid-8.

23¢g des Pseudosulfamids wurden mit 0.4g Natronlauge
i 650 g Wasser verseift. Nach dem Erkalten schied sich auf Zu:
satz von Salzsiiure day gebildete Sulfimid in Form weier Nadein
(1.9¢, d.i. 829, d. Th.) aus, die zwischen 255—265° unter Zer-
setzung zu einer dunkelbraunen Fliissigkeit schmolzen.

0.2109 g Sbst.: 0.4383g CO., 0.05785g H,0. — 0.1947g Sbst.: 0,1961 4
BaSO,, — 0.2453 g Sbst. verbrauchten 10.65 cem n/;,-HCI.
C,; HiO3NS, Ber. C 56.63, H 3.03, S 13.75, N 6.01.
Gef. » 56,7, » 3.07, » 1383, » 6.08.

Das in Wasser leicht losliche Natriumsalz krystallisiert in weiBen
wirfeln mit 2 Mol, Krystallwasser:
0.1126 g Sbst.: 0.0273 g NaySO,. — 0.1494¢g Sbst. verlorcn 0.0184 g
HyO bel 125°,
C;1HgO3 NSNa - 2H30. Ber. Na 7.9, H;0 12.37.
Gef, » 7.85, » 1232

Das Bleisalz krystallisiert aus Wasser in weiBen, biischeliormig ver-
einigten Nadeln,

0.1563 g Sbst. verbrauchten 2.35ccm n/,-HClL.
(Cyy HgO3 NS)g Pb, Ber. Pb 30.85. Gef. Pb 31.15.

177. H. P. Kautmann und M Friedebach: Uber eine
Wachsart aus Fichtennadeln und ei.ige Abietinsiiure-ester.
{Aus d. I. Chem. Institut d. Universitit Jena.]

(Eingegangen am 24. Mirz 1922,)

Die Verarbeitung von frischen Coniferen-Nadeln zur Gewinnung
von Extrakten und ilherischen Olen bildet einen nichl unbedeu-
tenden Zweig der in Thiiringen heimischen chemischen Industric.
Zerkleinerte Fichtenzweige — die Nadeln firr sich allein auf ratio-
nellem Wege zu gewinnen, ist nicht moglich — werden der Destil-
lation mit Wasserdampf untetworfen, wodurch die &therischen
Ole ausgetricben werden und wasserlosliche Bestandteile in 1.5-



