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Die Verbindung ist nach der Analyse - da die Substanz sich 
beim Erhitzen unter Feuerscheinung sehr heftig zersetzt, stimmen die 
bisher erhaltenen Analysenzahlen nicht ganz genau - aufzufassen 
als das C u p r i s a l z  d e s  M e t h y l n i t r a m i n s .  

835. H. Thoms und 3%. Beckstroem: 
theile des Calmusoles. 

Ueber die Bestand- 
I. 

IAus dem pharmaceutischen Institut der Universitrit Berlin.] 

(Eingegangen am 12. August 1902.) 

Im vorigen Jahre veriiffentliehten wir bereits in diesen Berichten ') 
eine vorlaufige Mittheilung iiber die Bestandtheile des Calmustiles zu 
dem Zwecke, uus die ungestiirte Weiterarbeit zu sichern. Nachdeni 
die Arbeiten, soweit sie die Aualyse des Oeles betreffen, ihren Ab- 
schluss gefunden haben, miigen sie bier zusammenfassend anfgefiihrt 
werden. 

Das Untersuchungsmaterial bestand aus einer von der Firmn 
S ch im me1 & C o .  in Leipzig freundlicbst zur Verfiigung gestellten 
Fraction vom spec. Gewicht 1.0254 bei 200. Ihr optisches Drehungs- 
vermiigen ist bei 26O im 2 cm-Rohr = -- 0.GSO. Sie destillirte bei 
gewohnlichem Druck in der Hauptmenge zwischen 2720 und 340°. 
Die Analyse ergab: 

0.1059 g Sbst.: 0.2947 g CO9, 0.0'305 g HaO. - 0.1832 g Sbst.: 0.5094 g 
COz, 0.1570 g PJ-20. 

Gef. C 75.89, 75.83, H 9.56, 9.59. 

F r e i e  S a u r e n .  
Da  das Oel auch nach dem Rectificiren eine saure Reaction 

zeigte, wurden 600 g desselben nach dem Verdiinnen mit Aetber 
wiederholt mit 2 - procentiger Natriumcarbonatl6sung ausgeschiittelt 
und die rnit verdiinuter Schwefelsaure angesauerteu wassrigen Aus- 
schiittelungen der Destillation mit Wasserdampfen unterworfen. Das 
niit Natriumcarbonat neutralisirte Destillat , auf ca. 100 ccm einge- 
dunstet, wurde mit Silbernitrat gefallt. Der Niederschlag betrug 
4.5 5. Seine Analyse lieferte auf h e p t y l s a u r e s  S i l b e r  stimmende 
Werthe. 

0.1800 g Sbst.: 0.2352 g CQa, 0.0854 g H90, 0.0822 g Ag. 
C,Hi3OaAg. Ber. C 35.44, H 5.53, Ag 45.54. 

Gef. B 35.64, )> 5.31, )) 45.47. 
- ~ -  

I) Diase Gerichte 34, 1011 [l90l]. 



Das Silbersalz wurde durch Erwiirmen mit Salzsaure zerlegt nnd 
aus der freien Skure das  Amid dargestellt. Wegen der Leichtliislich- 
keit desselben in  Wasser war die Ausbeute ausserst gering, doch 
zeigten der Schmelzpunkt und die Analyse, dass n - H e p t y l s a u r e  
vorlag. D e r  Schmelzpunkt des in weissen Blattchen aus Toluol um- 
krystallisirten Amids lag bei 960 und wurde durch Mischen rnit 
n-  H e p t y  l s i i u r e a m  i d ,  welches aus Oenanthol dargestellt war, nicht 
heruntergedriickt. 

0.0481 g Sbst. : 0.1 143 g COs, 0.0495 g Hs 0. 
C7H130.NHg. Ber. C 65.04, FI 11.70. 

Gef. )) 64.81, 1) 11.51. 
Die mit Wasserdampfen nicht fliichtigen Sauren wurden aus dem 

Destillationsriickstande mit Bleiacetat gefallt und die Bleisalze zur Tren-  
nung der gesattigten und ungesiittigten Sauren mit Aether digerirt. Dae  
in Aether unl8sliche Bleisalz der gesiittigten S a m e  wnrde durch Er- 
wlirmen niit Salzsaure zerlegt. Die freie Saure konnte, am einem 
Gemisch ron  Aceton und Wasser umkrystallisirt, in weissen Blatt- 
chen vorn Schmp. 62O erhalten werden, die sich als P a l m i t i n s a u r e  
erwiesen. Die Menge betrug 2.5 g. 

C16H3202. Ber. C 74.93, H 12.58. 
Gef. )) 74.91, I) 12.52. 

0.0995 g Sbst.: 0.2733 g COa, 0.1114 g &O. 

Die aus dem iitherliislichen Bleisalze isolirte Saure stellt eine 
dickfliissige Masse dar ,  nus welcher der geringen Menge wegen eine 
analysenreine Saure nicht isolirt werden konnte. 

P h e n o l  e. 
Nach Entfernung der freien SLuren wurde die Ptherische Liist~ng 

des Oeles zur Isolirung der Phenole mit 8-procentiger Kalilauge aus- 
geschiittelt, die wassrige Losung rnit verdiinnter Schwefelsaure ange- 
sauert, mit Aether ausgeschiittelt und Letzterer verdunstet. D e r  
3.5 g betragende Riickstand war dickfliissig. Er wurde zur Charak- 
terisirung in  die Benzoylverbindung iibergefiihrt. Diese, zunachst u s  
Ligroi'n, d a m  aus Alkohol umkrystallisirt, bildete derbe ,. rhombische 
Krystalle vom Schmp. 70.5-710 und erwies sich a h  B e n z o y l -  
E u g e n o l .  

0.2003 g Sbst.: 0.5564 g C02, 0.10S2 g UnO. 
C17H~03. Ber. C 76.08, H 6.01. 

Gef. f i  75.76, )) 6.04. 
Auch eine Mischung mit reinem Renzoyleugenol behielt denselben 

Schmelzpunkt. 

D e r  R i e c h k o r p e r .  
Die von freien Shuren und Phenolen Lefreite atherkche LBsung 

des Oelee wurde darauf mit cancentrirter Natriumbisulfitlosung aue- 
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geschiittelt, die wassrige Liisung mit Natriumcarbonat zersetzt und 
mit Aether ausgeschiittelt, Nach dem Verdunsten des Aethers hinter- 
blieben 5 g einer charakteristisch nach Calmusiil riechenden Fliissig- 
keit, nns deren Analyse keine Schliisse zu ziehen waren. Schon 
nach kurzem Steheu an der Luft zersetzte sich die Fliissigkeit, und 
unter schwacher, bald starker werdender Gelbfarbung schieden sich 
Iange, nadelfiirmige Krystalle ab , deren Bildung durch Kochen des 
Riechkiirpers rnit Wasser beschleunigt werden konnte. Nach dem 
Umkrystallisiren aus CVasser zeigten sie den Schmp. 1140 und er- 
wiesen sich als A s a r y l a l d e h y d .  Das bei 137O schmelzende O x i m  
lieferte bei der Analyse auf das Asarylaldoxim stimmende Werthe. 

0.0527 g Sbst.: 0.1055 g COa, 0.0295 g HaO. 
CloBi304N. Ber. C 56.53, H 6.20. 

Get. )) 56.15, >) 6.33. 

V e r e s t e r t e  L '3" auren .  
Dss nach obigen Angaben behandelte Oel wurde durch Erwiirmen 

vom Aether befreit, rnit 5-procentiger alkoholischer Kalilauge 24 Stun- 
den am Riickflusskiihler gekocht, darauf der Alkohol mit Glasperlen- 
aufsatz abdestillirt und der Riickstand mit Wnsser ausgeschiittelt. 
Nach dem Ansauern mit verdiinnter Schwefelsaure wurde die Aus- 
echiittelunp der Destillation rnit Wasserdampfen unterworfen. Aur 
dem Destillat schwammen OeltrBpfchen, die nach kurzer Zeit erstarr- 
ten und nach dem Umkrystallisiren aus einem Gemisch von Aceton 
und Wasser in blattrigen Krystallen vom Schmp. 61-62" erhalten 
wurden. Sie waren identisch mit P a l m i t i n s a u r e ,  denn ein Gemisch 
rnit reiner Palmitinsiiure erlitt keine Schmelzpunktsdepression. Das 
von der Palmitinsaure abfiltrirte Destillat enthielt Ess igs i iure .  Es 
wurde rnit Natriumcarbonat neutralisirt, zur Trockne verdunstet , in 
wenig absolutem Alkohol aufgenornmen und mit Silbernitrat gefiillt. 
Die Menge des Silbersalzes betrug 1.5 g. Die Analyse ergab Werthe 
fiir Silberacetat. 

0.2032 g Sbst.: 0.1019 g COa, 0.0361 HaO, 0.1317 g Ag. 
CaHsO2Ag. Ber. C 14.37, H 1.51, Ag 64.65. 

Gef. B 14.05, B 1.99, B 64.81. 
Der bei der Destillation rnit Wasserdampfen verbleibende Riick- 

stand bestand aus wenig harzigen Producten, die sich bei der Ver- 
seifung des Oeles gebildet hatten. 

W e i t e r e  V e r a r b e i t u n g  d e s  O e l e s  d u r c h  f r a c t i o n i r t e  
D e s  ti1 1 ation. 

D s  das SO behandelte Oel fast dieselben Analysenzahlen lieferte 
wie das Ausgangsmaterial, also keinen Schluss auf die Zusammen- 
setzung ziehen liess, wurde es wiederholt der fractionirten Destillation irn 
Vacuum unterworfen. Nach 6-maliger Dectillation schieden sich aus 



den hiichstsiedenden Antheilen in geringer Menge nadelfiirmige Kry- 
stalle a b ,  deren Merige sich nach jedesmaligem Fractioniren ver- 
grosserte. Dieselben wurden mit Petrolather gewaschen und aus 
Alkobol umkrystallisirt. Schmp. 168 ’. 

Die Bnalyse ergab die Formel ClsHa602. 
0.1156 g Sbst.: 0.3210 g COs, 0.1145 g HaO. - 0.1606 g Sbst.: 0.4444 g 

CO2, 0.1592 g HgO. 
CI:, Bs602. Ber. C 75.57, H 11.00. 

Gcf. )) 75.i3, 7547, 11.08, 11.09. 
Die Molekulargewichtsbestimmung nach der Methode der Gefrier- 

punktserniedrigung mit detn B e  c k m  ann’schen Apparate in Eisessig- 
losung bestiitigte diese Formel. 

CljH96 0 2 .  Ber. 238. 
Bus spiiter zu eriirternden Griinden bezeichnen wir den Kiirper 

mit den, Namen C a l a t n e o n  (8. die folgende Yittbeilung). 
Dieser krystallisirte Iciirper des Calmusiiles ist bereits ron 

S c h i m m e l  L! Co. in Leipzig’) und Ton v. S o d e n  und R o j a h n a )  
beobachtet morden. Letztere gaben dem Kijrper die Formel C15 H26 0 2 ,  

ohue jedoch ihn uiiher zu charakterisiren. Zufolge einer Verstiindi- 
gung rnit den genannten Autoren iiberliessen sie uns freundlichst das  
betreffetide Arbeitagebiet. 

Nach etwa 10-maliger Wiederbolung des Fractionirens blieben 
die Abscheidungen des Calameons auch bei rnehrwiichentlichem Stehen 
in der Kiilte aus, doch erhielten wir auf Zusatz von 25 pCt. wasser- 
hnltigen Aethers oder Petrolathers eine erneute Krystallisation und 
zwar in bedeutend griisserer Menge als friiher, auch zeicbnete sich 
diese durch die vorherrschende Anwesenheit ausserst derber Krystalle 
aus. Sie hatten nach dem Umkrystallisiren aus Alkohol den Schmp. 
Gl0. Die Analyse lieferte Wertbe, die auf A s a r o n  stimmten. 

COa, 0.0934 g H20. 
0.3435 g Sbst.: 0.3645 g Cog, 0.1013 g HaO. - 0.:323 g S b s t :  0.3353 g 

C l a B 1 ~ 0 3 .  Ber. C 69.19, H 7.75. 
Gef. s 69.33, 69.12, * 7.90, 7.90. 

Durch Oxydaticm mit Iialiumpermangauat wurde sowohl A s a r y l -  
a l d e h y d  vom Schmp. 1140, als auch A s a r o n s a u r e  vom Schmp. 144O 
erhalten. Die Analysen beider stimmten auf die berechneten Werthe, 
sodass die Identitiit dieses Kijrpers mit dem Asaron zweifellos ist. 

Neben dem Asarylaldehyd hatte sich bei der Oxydation ein in 
wenig Waeser unl6slicher, lauchartig riechender Kiirper gebildet, der  

I) S c h i m m e l ’ s  Berichte, October 1399, S. 8. 
a) Pharm. Ztg. 1901, Nr. 24, S. 243. 
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auf eine Thonplatte gestrichen und mit wenig Alkohol narhgewascheu, 
denselben Wohlgeruch zeigte wie der ails dem Calmusiil abgeschie- 
dene Riechkarper. Da Letzterer, wie festgestellt, Asarylaldehyd giebt 
und, wie jetzt beobachtet, bei der Oxydation des Asarons wahrge- 
nommen wird, so kann wohl mit Sicherheit angenommen werden, dass  
er ein Zwischenproduct der Oxydation des Asarons ziim Asarylalde- 
hyd ist. 

Das Vorhandensein des Asarons im CalmnsGle ist nicht nur 
wichtig beziiglich dieses genetischen Zusarnmenhanges mit dem Riech- 
kiirper des Oeles, es erklart auch die von B e n e d i k t  und G r i i s s n e r ' )  
anfgefundene hohe Methylzahl. Da mit Ausnahme der geringen Men- 
gen des ItiechkGrpers keine anderm Verbindungen mit Methoxyl- 
gruppen als das Asaron gefunden worden sind, ist es  demnach mGg- 
lich, den Gehalt des CaImosGlea an Aswon annlhernd genau durch 
die Methoxylbestimmung festsetzen zu kiinnen. 

Zu einer vergleichendrn Uebersicht fiihrten wir a n  verschiedeneii 
CalmusGlen diese Bestimmung nach der Zeisel ' schen Methode aus. 

___ -- - -_ 
111. 

Calmus01 1 -  des deutschen Arzneibuches 

_ _ _  __ _ _ _ _  ~ 

11. I I. 
Die nntersuchte Terpeufreies 

Fraction , Calmusol 

Spec. Gem. 1.0254 Spec. Gew. 1.0107 Spec. Gew. 0.96'70 Spec. Gew.0.9615 I bei 200 I bei 15" 1 bei 1.50 1 bei 150 

Mlcthplzahl . . 83.75 27.19 15.34 15.97 
Procentgehalt i 7.38 an Asaron . . 1 35.21 1 12.56 ~ 7.05 

Nach 40-maligern Fractioniren erhielten wir 7.5 g Calameon und 
40.0 g Asaron. Hierdurch war  dits Oet in 12 Fractionen zerlegt, aus  
deren Analyse und wenig constaritem Siedepunkt ersichtlich war, dass 
sie noch immer nicht aus einheitlichen KGrpern bestanden. Wir ver- 
suchten daher eine TrennuDg in einzelne Bestnudtheile auf cbemi- 
schem Wege zu bewirken. 

Die Vermuthung, dass ein Alkohol vorliege, bestltigte sich nicht, 
denn es gelang weder die Bindung a n  Chlorcalcium, noch die Dar- 
stellung eines Urethans mit Phenylisocyanat. 

~ 

E i n w i r k u n g  v o n  A r s e n s a u r e  u n d  P h o s p h o r s l u r e  a u f  d i e  
F r a c t i o n e n .  

Da wir bereits in dem Calameon, wie wir spater mittheilen wer- 
den, einen dem Cineol ahnlicheu Kiirper angetroffen hatten, das Cineol 
aber  mit concentrirter Arsensiiure- und Phosphorsliure-Liisung Verbin- 

') Chemiker-Zeitnng 13, 1058 [1599]. 
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dungen eingeht, welche schon durch Wasser wieder zerlegbar sind 
und daher zur Reindarstellung desselben benutzt werden kBnnen, ver- 
setzten wir eine kleine Probe einer mitileren Fraction mit den ge- 
nannten Saureliisungen nnd konnten bei beiden eine Leftige Reaction 
beobachten, welche sich durch Erwlrmuug,  Erstarren und Dunkel- 
firbnng des Gemisches zu erkennen gab. N d i  mehreren Versucben 
schlugen wir folgenden Weg ein. 

Gleiche Theile einer Fraction - wir rerwendeten in diesem 
Falle die X. vom Sdp. 150-155O bei 10 mm Druck - und 90-pro- 
centiger ArsensBurelosung wurden in einem vorher durch eine Kalte- 
mischung gut abgeklhlten Miirser innig gernischt. Das zu einer festen 
braunen Pasta  sich erhartende Gemisch wurde darauf nach wenigen 
hlinuteu solange mit knltem Wasser durcbgeknetet, bis die Masse eine 
rein weisse Farbe  angenommen hatte und das verbrauchte Wasser 
keine saure Reaction mehr zeigte. Darauf wurde mit Petrolather 
verrieben, wodurch sich ein Theil init gelber Farbe  liist. Der  unlos- 
liche, weisse, pulverige Riickstand wurde zur Entfernung anhaftender 
Arsensatire in AcetoD gelBst, mit Wasser abgeschieden und nach dern 
bei m6glichst niederer Temperatur erfolgten Trocknen mit Petrolather 
und nachfoigend mit Aether gut ausgewaschen. 

Der  Eorper  stellt ein weisses Pulver dar ,  welches unter  detn 
Mikroskope helle, durchsichtige Prismen und Krystallfragmente er- 
kennen laset. Er ist vollig frei von Amen. Die Analyse lieferte 
Werthe, die rnit denen des A s a r o n s  iibereinstimrnen. 

0.1191 g Sbst.: 0.3010 g C02, 0.0820 g HzO. - 0.2368 g Sbst.: 0.597ti g 
COI, 0.1608 g H20. 

c13Eil~o3. Ber. C 69.19, H 7.75. 
Gef. )) 68.93, 66.83, 7.i0, 7.60. 

Auch die nach der Zeisel’schen Methode ausgefiihrte Methoxyl- 
H16 0 3  3 Methoxylgruppen bestimrnung ergab, dass auf die Formel  

kommen. 
0.?533,-g Sbst.: 0.8501 g AgJ. 

ClaHlc03. Ber. 0.8572 g AgJ. 
Die nach der Methode der Gefrierpunktserniedrigung ausgefiihrte 

Moleliulargewichtsbestimmung mit dem B e c k  m ann’schen Apparate 
lieferte folgende Werthe : 

In  Eisessigliisung: 

In  PhenollBsung: 

( C ~ P H I ~ O ~ ) ~ .  Ber. 624.4. 
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DieVermuthuug, dass wir es mit einem P o l y m e r e n  d e s  A s a -  
Tons zu thun hatten, wurde bestatigt. Eine 50-procentige Liis1111g von 
Asaron in Pinen, mit Arsensiiurelosung nach dem oben angegebenen 
Verfahren behandelt , lieferte dasselbe Reactionsproduct. Auch die 
Einwirkung einer 88-procentigen PhosphorsaureMsung sowohl auf die 
Fraction, als auf die Asaronliisung ergab dasselbe Resultat, doch ver- 
lief die Reaction unter grosserer Warmeentwickelung, und der Korper 
war etwas grau gefarbt. 

E s  wird also das Asaron durch Behandeln mit concentrirter Arsen- 
saure- oder Phosphorsanre-Losung polymerisirt. Nach der Molekular- 
gewichtsbestimmung treten 3 Molekiile Asaron zu einem P a r a s a r o n  
(ClaH16 0 3 ) s  zusammen. 

Das P a r a s a r o n  verwandelt sich bei 173O in eine durchsichtige, 
glasartige Masse, die bei 2030 viillig zusammenschmilzt. Wird es 
liingere Zeit iiber 1000 erhitzt, so schmilzt es, ohne sich bei 173O zu 
rerhdern,  gegen 203O. Es ist leicht liislich in Alkohol, Methylalkobol, 
Aceton, Chloroform und Eisessig, aus welchen Liisungsmitteln es nicht 
auskrystallisirt , sondern beim Verdunsten derselhen als glasartige, 
krystallinische Masse zuriickbleibt. Im Vacuum erhitzt, destillirt ea 
unter starker Zersetzung bei 16 mm Druck zwischen 175O und 225O. 
Etwa die Hiilfte des Destillates erstarrt nach dem Reiben rnit einem 
Glasstabe. Nach dem Absaugen auf einem Thonteller und Waschen 
rnit Petrolather und wenig Alkohol wurde der Riickstand rnit Aether 
extrahirt. Die iitherische Lasung schied Brystalle vom Schmp. 59- 
600 ab, die identisch niit A s a r o n  waren, denn mit gleichen Theilen 
desselben gemischt, wurde der Schmp. nicht veriindert. Gleichzeitig 
hatte sich durch die Destillation eine fliissige und die schon beim Er- 
hitzpn des Parasarons entstehende, iiber ZOOo schmelzende Modification 
gebildet. Letztere blieb beim Extrahiren des erstarrten Destillates 
nrit Aether unloslich zuriick. Durch Oxydation des Parasl~rons rnit 
Haliumpermanganat ist weder Asarylaldehyd, noch Asaronsiiure zu 
erhalten. 

D i e  F r a c t i o n e n  n a c h  E n t f e r n u n g  d e s  A s a r o n s .  
Der bei der Einwirkung von Arsensgure anf die Fraction vom 

Sdp. 150-155O unter 10 mm Druck erhaltene, in Petrolfither Iiisliche 
Antheil bildete nach dem Verdunsten des Petrolathers ein hellgelbes 
Oel. Wir glaubten nach dem Ansfall der rnit diesem Oel vorgenom- 
menen Analysen anfanglich, dass hier e h  Alkohol der Zusammen- 
setzung CIS HMO vorlag, doch stellte sich hei naherer Untersuchung 
heraus, dass in dem Oet =>-h kleine Mengen Asaron enthalten 
waren, die das Resultat der Analyse beeintrachtigten. Nach halbstiin- 
digem Kochen rnit 50-procentiger Schwefelsaure, nachfolgendem 'De- 
stilliren rnit Wasserdampfen und Reetificiren im Vacuum konnten wir 
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einen farblosen K o h l e n w a s s e r s t o f f  gewinnen, dessen Analpse auf die 
Formel (31.5 Has stimmende Werthe lieferte. 

0.2235 g Sbst.: 0.7273 g Cog, 0.2198 g HaO. 
CiSHm. Ber. C 89.04, H 10.98. 

Gef. D 88.75, D 11.00. 
Sdp. 151O bei ?2 mm Druck. Spec. Gew. = 0.9336 bei 220. 

AD = -2.50° hei 220 im 2 cm-Rohr. 
[ a ] ~  - - 13.35O bei 220. 

D a s  Asaron kann tibrigens auch durch langer andauerndes Be- 
handeln der Fractionen rnit Arsensaure entfernt werden. Es wurde 
hierzu eine niedriger siedende Fraction, die V., zwischen 1320 und 1 3 4 O  
siedende, verwendet. Das  Gemisch der Fraction mit 90-procentiger 
Arsensiiureliisung wnrde unter ofterem Umriihren mehrere Tage bei 
Seite gestellt, dann rnit Petrolather extrahirt und nach dem Verdunsten 
des Petrolathers der Rickstand wie oben behandelt. Es resultirte 
wiederum ein Kohlenwasserstoff der Formel CIS Hza, der aber  eine 
Rechtsdrehung zeigte. 

0.1186 g Sbst.: 0.3865 g CO2, O.ll5F g HaO. 
CisHas. Ber. )) 89.04, H 10.96. 

Gef. )) 88.88, 10.90. 
Sdp. 146O bei 19 mm Druck. Spec. Gew. = 0.9330 bei 18O. 

LID = +6.5O bei 18O im 2 cm-Rob. 
[a33 = +34.83O bei 1SO. 

Von dem Kohlenwasserstoff wnrde durch Sattigen seiner Liisung 
i r r  Petrolather mit trocknem SalzsBuregas unter starker Abkiihlung 
ein Salzsaureanlagerungsproduct  erhalten. Es iet eiu nicht 
destillirbares Oel, welches daher nicht viillig analysenrein gewonnen 
werden konnte, doch ergab die Chlorbestimmung, dass zweifelloe 
1 Molekiil Salzsaure angelagert war. 

0.1241 g Sbst.: 0.0792 g AgCI. 

Beim Erhitzen im Vacuuin, sowie mit Wasser wird die Salzsaure 
abgespalten. 

Eine additionelle Bromanlagerung an den Kohlenwasserstoff ge- 
lang nicht. Versuche ergaben den substitutionellen Eintritt von Brom. 

Schliesslich konnte der Rohlenwasserstoff CIS H2a dadurch ieolirt 
werden, dass die Losung der Fraction in  Petrolather rnit trocknem 
Salzsauregas gesattigt wurde. Das Asaron schied sich a19 harziger 
Niederschlag a b ,  wiihrend die Losung nach dem Verdunsten des Pe- 
trolathers das fliissige Saizsiixeanlagerungsprodnct zurcckliess. Z u r  
Abspaltiing der Salzsaure m a d e  es ',.T:'scunm erhitzt und rectificirt. 
Es ist nach dieser Methode der Kohlenwasserstoff zwar nicht viillig 
analysenrein zu erhalteu, doch ist immerhin ersichtlich, dass ihm die  
Formel Cja Hzz zuzuschreiben ist. 

ClSHa2.HCl. Ber. C1 14.86. Gef. C1 15.75. 
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0.1052 g Sbst.: 0.3411 g COa, 0.1044 g BaO. - 0.0976 g Sbst.: 0.3162 g 
COa, 0.0963 g HsO. 

C15H24. Ber. C S8.16, H 11.84. 
C15H32. Ber. C 89.04, El 10.96. 

Gef. )) 88.43, 8836, 9 11.10, 1104. 
Es konnten also zwei Kohlenwasserstoffe der Formel CIS Hpa 

isolirt werden, ron denen der aus den hoher siedenden Antheilen er- 
haltene nach links, der aus den niedriger siedenden nach rechts dreht. 
Dieses stimmt mit dem Drehungsvermogen der  aus dem Ausgangs- 
material erhaltenen 12 Fractionen iiberein. Von den niedrig siedenden 
beginnend, ist das Drehungsvermogen zunachst rechts, nimmt a n  Starke 
zu, nm mit der hijchst siedenden Fraction in links iiberzugehen. 

K u r b a t o w ' )  schrieb dem im Calmusole vorhandenen, hochsie- 
denden Kohlenwasserstoffe die Formel CIS H24 zu, doch erhielt e r  ihn 
erst rein nach zweitagigem Kochen mit nietallischem Natrium. Es 
liegt nahe, dase e r  es  ebenfalls mit dem Korper  C15Hsa zu thun hatte, 
den e r  durch die erwahnte Behandlung in ClaHza iiberfiihrte. 

Zum Schlusse sei bemerkt, dass das  bei der Destillation der hochst- 
siedenden Antheile zuriickbleibende Ham, der 2 eisel 'schen Methoxyl- 
bestimmung unterworfen, ein Resultat lieferte, welches auf einen Ge- 
hal t  a n  73.26 pCt. Asaron schliessen liess. 

0.2726 g Sbst.: 0.6759 g AgJ = 0.1997 g CiaHi603. 

536. H. Thorns und R. Beokstroem: 
Ueber d a s  Calameon des Calmueoles. 

[Aus dem pharmaceutischen Institut der UniversitBt Berlin.] 
(Eingegaogen am 12. August 1902.) 

Das aus den hBchstsiedenden Antheilen des CalmusBles erhnltetre 
C a l a m e o n ,  C15 € 1 2 6 0 5 ,  vom Schmp. 168" bildet gliinzende Krystalle, 
d i e  der bisphenoi'dis.hen (rhonrbiseh-hemiEdriJchen) Klasse des rhom- 
bischen Systems angehcren. Es ist liislich in  Eiseesig, Alkohol (kalt 
1 : 22), Chloroform, etwas weniger in Aether, Schwefelkohlenstoff, sehr 
wenig in Petrolather. Beim Erhitzen verliert es kein Krystallwasser 
u n d  sublimirt in langen, glanzendeu Nadeln. 

Optisches Drehungsvermogen der alkoholischen Liieung bei 260: 
n .  100 - 0.72.100 
1.d.p 2.0.0.798.5.02 [ U ] D  == -- - - 8.94'. 

Das Calameon ist als solches im Calmusiile enthalten, denn es 
k a n n  durch Fractioniren deeselben vor der Verseifung gewonnen 

-~ 
Ann. d. Chem. 173, 4 [1874]. 
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