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578. E. N&élting und J. Friibling: Zur Xenntniss der
Paraxylochinolinsulfoséuren.

(Bingegangen am 1. November; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn, W. Will)

In einer von dem einen von uns gemeinschaftlich mit O. Kohn?)
verdffentlichten Arbeit iber Xylidinsulfosiuren wurde angegeben, dass
die durch Nitriren und nachheriges Reduciren aus der Paraxylol-
sulfosiiure erhaltene Amidosiure mittelst der Skraup’schen Reaction
in eine Xylochinolinsulfosiure iibergefiihrt werden kann. Es wurde
hieraus geschlossen, dass der betr. Siure CyHa(CH,)(SOsH)(NHy)
die Constitution 1, 4,2, 6 zukomme, da sie von der schon bekannten
Siure 1, 4,2, 5 verschieden ist, und die dritte mdgliche lsomere,
1,4,2,3, entweder kein Chinolinderivat, oder unter Abspaltung der
Sulfogruppe Xylochinolin liefern miisse. Wir haben diese Siure,
deren Bildung damals pur constatirt wurde, jetzt etwas niher unter-
sucht und einige weitere Sulfoderivate des Xylochinolins dargestellt.
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Je 25 g der aus Paraxylolsulfosiure durch Nitriren und Reduciren
erhaltenen Xylidinsulfosiure wurden mit 15 g Nitrobenzol, 40 g
Glycerin und 60 g Schwefelgiiure anf dem Sandbade wihrend circa
3 Stunden erhitzt, mit der Vorsicht, den Kolben jedesmal vom Feuer
wegzunehmen, wenn die Reaction zu heftig wurde. Nach dem Er-
kalten und Abtreiben des Nitrobenzels mit Wasserdampf scheidet
sich die Chinolinsulfosiure als dunkel gefirbte Krystallmasse ab, und
wird durch mehrmaliges Umkrystallisiren aus verdiinnter Essigsidure
gereinigt. Sie erscheint in Form von kurzen weissen Prismen, die
in kaltem Wasser ziemlich schwer, in heissem Wasser sowie in ver-
diinnter Essigsiure sehr leicht 13slich sind.

Xylochinolinsulfoséure, SO, H

Das Moleculargewicht der Siure wurde durch Titriren mit
Zehntel-Normalnatron bsstimmt.

Ber. fir Ciy HigN(SOsH) Gefanden
NaOH 16.87 16.9 pCt.

Das Baryumsalz bildet kleine, in heissem Wasser leicht 15sliche
Nadeln, die ein Molekil Krystallwasser enthalten, welches bei 150°
entweicht,

1) Diese Berichte XIX, 144.
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Berechnet

fir (O HoNS Oz Ba+ ;0 Gefunden
H,0 9.87 2.96 pCt.
Ba (im wasserfreien Salz) 22.49 21.86 »

Das Kaliumsalz ist sehr leicht loslich und enthilt ein Molekiil
Wasser. (Gefunden 5.98, berechnet 6.05 pCt.)

Wir haben auch aus der Paraxylidinparasulfosiure
CoH (CH3): (NH) (SO H), 1,4,2,5,
welclie durch Sulfoniren von Paraxylidin erhalten wird, auf die gleiche
Weise die Chinolinverbindung dargestellt, welcher die Formel
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zukommen muss. Dieselbe #huelt ihrer Isomeren, ist aber schwerer
16slich. Das Moleculargewicht wurde ebepfalls durch Titriren mit
Zehntel-Normalnatron bestimmt.

Das Baryumsalz bildet ziemlich leicht 13sliche perlmutterglinzende
Blitichen; es enthilt je nach Umstinden 1 oder 2 Molekiile Krystall-
wasser. In zwel Proben fanden wir 5.97 und 5.01 pCt., in einer
anderen 2.96; fiir 2H;O berechnen sich 5.58, fir 1H;O 2.87; im ge-
trockneten Salz 22.3 pCt. Ba.

Das Kaliumsalz bildet feine weisse Nadeln oder Blittchen, die
wasscrfrel sind.

Gefundeu Bereschnet
K 13.9 14.2 pCt.

Beide Xylochinolinsulfoséinren oder ihre Salze liefern, mit iber-
schiissigem Chlorammonium gemischt, bei der trockemen Destillation
Paraxylochinolin; dasselbe ldsst sich aber ecinfacher aus Paraxylidin
darstellen.

Das Paraxylochinolin wird von rauchender Schwefelsiure nur
schwierig aungegriffen, jedoch gelang die Salfonirang durch 36 stiindiges
Erwirmen auf dem Wasserbade mit dem Fiinffachen der theoretischen
Menge von Schwefelsdare von 25 pCt. SO;.

Aus dem Reactionsproduct wurde das Baryumsalz und aus diesem
wieder die freie Siure dargestellt, die sich durch Titration und
Analyse des Baryumsalzes als eine Monosulfosiure erwies.

Gefanden Berechnet
Ba 22.21 22.49 pCt.

Ein genauer Vergleich der freien Siure sowie der Salze mit den

zwei vorher beschriebenen zeigte, dass sie mit der zweiten, der aas
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Paraxylidinparasulfosiure identisch war. Auch hier wurden im
Baryumsalz manchmal zwei, einmal 1 Molekiil Krystallwasser ge-
funden, jedoch ist in Anbetracht des Verhaltens der freien Siure so-
wohl wie der Salze eine Verwechslung mit der aus Paraxylidinmeta-
sulfosiure erhaltene Chinolinverbindung ausgeschlossen.

Miilhausen i./E. Chemie-Schule.

p79. B.Noélting und B. Pick: Ueber Dinitroorthoxylenole.
(Eingegangen am 1. November; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. W, Will)

Wenn man das beim Nitriren von Ortoxylol sowohl mit Salpeter-
siure allein, als auch mit Salpeterschwefelsiiure erhaltene rohe Ni-
troxylol mit Ammopiak oder kohlensaurem Ammoniak wischt, so
scheidet sich das goldgelbe Ammoniaksalz einer Substanz ab, die zuerst
von Jacobsenl) beobachtet, aber nicht niher untersucht worden ist.
Im Besitze ciner gewissen Quantitit dieses Kérpers, die von zu verschie-
denen Zeiten ausgefiihrten Nitrirungen des Orthoxylols mit Salpeter-
schwefelsinre herstammtc, haben wir denselben etwas niher unter-
sucht.

Das Ammoniumsalz 16st sich schwer in kaltem, leichter in kochen-
dem Wasser. Durch Zersetzen desselben mit Siure erhilt man einen
Kérper, der in Wasser schr schwer, in kochendem Alkohol leicht,
in kaltem schwer 15slich ist, und gelbe bei 127¢ schmelzende Nadeln
oder compacte Krystalle bildet. Die Substanz ist einheitlich; durch
fractionirte Krystallisation des Salzes oder der freien Sdure liess sich
kein anderes Product in irgend erheblicher Menge nachweisen.

Die Analyse zeigte, dass ein Dinitroorthoxylenol vorlag.

Ber. fiir CsH(CHj)e (NOg):OH Gefunden
C 45.28 45.65 pCt.
H 3.77 4,00 »
N 13.20 13.08 »

Um zu seheu, welches der beiden Orthoxylenole diesem Dinitro-
derivate zn Grunde ldge, haben wir die beiden Ortho-Xylidine durch
Diazotiren und Erwirmen der Diazoverbindungen mit Salpetersiure in
die entsprechenden Dinitroxylenole iibergefiihrt.

1 gr krystallisirtes Xylidin 1. 2.4 wurde in 2.2 gr HNOj; spec.
Gewicht 1.33 und 10 gr Wasser heiss gelost, die Lésung in einem

) Diese Berichte X VII, 160,



