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578. E. N o l t i n g  und J. Fruhling: Zur Kenntnisa der 
Pararaxylochinolinsulfoaauren. 

(Eingegangcn am 1. Novembor; mitgotheilt in dcr Sitzung Ton Ilrn. W. Will.) 

I n  einer von dem einen von uns gemeinschaftlich rnit 0. Kohn’) 
veriiffentlichten Arbeit uber Xylidinsulfosainren wurde angegeben, dass 
die durch Nitriren und nachheriges Rediiciren aus der Paraxylol- 
sulfosiiore erhaltene Arnidosaure mittelst der S k r aup’schen Reaction 
in cine Xylochiriolinsulfosiiure ubergefuhrt werden kann. Es wurde 
hieraus geschlosaen, dass der betr. Saure CI; 112 (CH& (S O:$H)(N Hz) 
die Constitution 1 ,  4, 2, 6 zukomme, da  sie von der schon bekannten 
Siiure 1, 4, 2, 5 verschieden ist , und die dritte miigliche lsomere, 
1,4 ,2 ,  3, entweder keiri Chinolinderivat, oder unter Abspaltung der 
Sulfogruppe Xylochinolin liefern miisse. Wir haben diese Saure, 
deren Bildung damals nur constatirt wurde, jetzt etwas niiher unter- 
siicht und einige wcitere Siilfoderivate des Xylochinolins dargestellt. 

C H3 
/\/ \ 

Xy 1 o c h i n  o 1 in s iilfo s bn r e ,  S03I-I, , / 
CHs N 

Je 25 g der aus Paraxylolsulfosaure durch Xitriren und Reduciren 
erhaltenen Xylidinsalfosaure wurden mit 15 g Nitrobenzol, 40 g 
Glycerin und 60 g Schwefelsgure auf dem Sandbade wahrcnd circa 
3 Stunden erhitzt, mit der Vorsicht, den Kolben jedesmal vom E’euer 
wegzunehmen, wenn die Reaction zu heftig wurde. Xach dem Er-  
kalten und Abtreiben des h’itrobenzols mit Wasserdampf scheidet 
sich die Chinolinsulfosiiure als dunkel gefiirbte Krystallmasse ab, und 
wird durch mehrrnaliges Umkrystallisiren aus verdunnter Essigsaure 
gereinigt. Sie erscheint in Form von kurzen weissen Prismen, die 
in kaltem Wasser ziernlich schwer, in heissem Wasser sowie in ver- 
dunnter Essigsaure sehr lricht liislich sind. 

Das hloleculargewichi der Saure wurde durch Titriren mit 
Zehntel-Sormalnatron bsstirnmt. 

Ber. fur CII IlloN(S03H) Gefunden 
Na 0 El 16.87 16.9 pc t .  

Das Baryumsalz bildet kleine, i n  heissem Wasser leicht liisliche 
Kadeln, die ein Molckiil Krystallwasser enthalten, welches bei 150° 
entweicht. 

Diese Berichte XIX, 144. 
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Rerechnet 
fur (ClrHloNS O&Ba + H20 Gefunden 

Ha 0 2.87 2.96 p c t .  
Ba (im wasserfreien Salz) 22.49 21.56 Y, 

Das Kaliumsalz ist sehr leicht liislich und enthiilt ein Molekiil 

Wir  haben auch aus der Parsxylidinparasulfosiiure 
Wasser. (Gefunden 5.98, berechnet 6.05 pct.) 

c,rr,(CH3)2(~€12)(SOJ€I), 1) 4) 2 ,  5 ,  
welche durch Sulfoniren von Paraxylidin erhalten wird, auf die gleiche 
Weise die Chinolinvcrbindung dargestellt, welcher die Formel 

c 113 

zukommen muss, Dieselbe iihnelt ihrer Isomeren, ist aber schwerer 
lijslich. Das Moleculargewicht wurde ebenfalls durch ‘ritriren rnit 
Zehntel-Normalnatron bestirnmt. 

Das Uaryunisalz bildet ziemlich Iricht liisliche perlmuttcrgllnzende 
Blattcheu; es enthiilt je nach C‘mstiinden 1 oder 2 Molckiile Rrystall- 
wasser. I n  zwei Proben fanden wir 5.97 und 5.01 pCt., in einer 
anderen 2-96; fiir 21320 berechnen sich 5.58, fur lFT2O 2.87; im ge- 
trockneten Salz 22.3 pCt. Ra. 

Das Kaliumsalz bildet feine weisse Nadeln oder Bliittcheii, die 
wasscrfrei sind. 

Gefunden l3ereclinot 
a 13.9 14.2 p c t .  

Reide Xylochinoliiisulfosaure~i oder ihre S a k e  liefern, mit iiber- 
schiissigem Chlorxmmonium gemischt, bei der trockenen Destillation 
Paraxylochinolin; dasselbe Iiiisst sioh aber einfacher aus Paraxylidin 
darstellcn. 

Das Z’araxylochinolin wird von rauchendrr Schwefelsaure nur 
schwierig angegriffen, jedocli gelang die Solfonirung durch 36 stiindiges 
Erwlrmen anf dem Wasserbado niit drin Fiinffachen der theoretischen 
Merge von Schwefelsaurc von 25 pCt. SOa. 

Aus dem Reactionsproduct w i d e  das  Baryumsalz wid :tus diesem 
wieder die freie Siure dargestellt, die sirh dnrch Titration und 
Analyse des Raryumsalzes als eine Jlonosnlfosiiure erwies. 

Gefantlen Bei eclinet 

Ein genauer Vergleich der freicn Siiure sowie der Salze mit den 
zwei vorher beschriebenen zeigte, dass sie mit der zweiten, der BUS 

Ba 22.21 22.49 pct. 
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Paraxylidinparasulfosaure identisch war. Auch hier wurden im 
Baryumsalz manchmal zwei, einmal 1 Molekiil Krystallwasser ge- 
funden, jedoch ist in Anbetracht des Verhaltens der freien Saure ao- 
wohl wie der Salze eine Verwechslung rnit der aus Paraxylidinmeta- 
sulfosaure erhaltene Chinolinverbindung ausgeschlossen. 

M i i l h a u s e n  i./E. Chemie-Schule. 

679. E. Nolting und B. Pick: Ueber Dinitroorthoxylenole. 
(Eingcgangen am 1 .  Novernhr; mitgotheilt in cler Sitzung yon Hrn. W. Will.) 

Wenn man das beim Ritriren voii Ortoxylol sowohl rnit Salpeter- 
saure allein, als auch rnit Salpeterschwefelsaure erhaltene rohe Ni- 
troxglol mit Ammoniak oder kohlensaurem Ammoniak wlscht , SO 

scheidet sich das goldgelbe Ammoniaksalz einer Substanz ab, die zuerst 
von J a c o b s e n  l) beobachtet, aber nicht ngher untersucht worden ist. 
Im Besitze einer gewissen Quantitat dieses KBrpers, die von zu  verschie- 
denen Zeiten ausgefiihrten Nitrirungen dcs Orthoxylols mit Salpeter- 
schwefelsaure herstammte, haben wir denselben etwas niiher unter- 
sucht. 

Das Ammoniunisala 16st sich schwer in kaltem, leichter in  kochen- 
dem Wasser. Durch Zersetzen desselben mit Saure erhalt man einen 
KBrper, der in Wasser schr schwer, in kochendem Alkohol leicht, 
in kaltem schwer loslich ist, und gelbe bei 1270 schmelzende Nadeln 
oder compacte Krystalle bildet. Die Substanz ist einheitlich; durch 
fractionirte Krystallisation des Salzes oder der freien Sgure liess sich 
kein anderes Product in irgend erheblicher Menge nachweisen. 

Ber. Mr CeH(CH& (K0a)zOH Gefunden 
Die Analyse zeigte, dass ein Dinitroorthoxylenol vorlag. 

c 45.28 45.65 pCt. 
H 3.77 4.00 2 

N 13.20 13.08 > 

Um zu sellen, welches der beiden Orthoxylenole diesem Dinitro- 
derivate zu Gruude lage, haben wir die beiden Ortho - Xylidine durch 
Diazotiren und Erwarmen der Diazoverbindurigen mit Salpetersaure in 
die entsprechenderi Dinitroxylenole iibergefiihrt. 

1 gr krystallisirtes Xylidin 1. 2. 4 wnrde in 2.2 gr I-INOB spec. 
Gewicht 1.33 und 10 g r  Wasser heiss gelijst, die LBaung in einem 

1) Dieae BerichBc XVII, 160. 


