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528. G. Schultz: Uber einige Bestandteile 
des Steinkohlenteers. 

(Dr i t te  Mi l  t e i lung:  Nornialdecaii.) 
[.\us dcm Clieiiiiscli-teclinischcn Laboratorium der Iiiinigl. Technischen IIocli- 

schule Bliiuchen.] 
(Eingcg:ingen am 1. Olitober 1909.) 

111. N o  r n i  s.ld e c a n  
(van G. Schul tz  und E. IIartogli). 

Bereits 0.  J a c o b s e n ' )  fnnd, (la13 bei der Sulfuriernng des Teer- 
cuniols (vergl. voranstehende Xlitteilurig) neben den Srilfosiiuren des 
Pseudocumols und  Alesitylens ein durcli Schwefelsiiure unaiigreifbnrer 
Teil erhalten w i d ,  welcher sich durch Destillntion in zwei Frnktionen 
zerlegen lie13, Y O U  \\-elchen die einz, bei liO-lSOo, die zweite yon  
2U0-330° destilliert. 

13eim Be1i;tndeln ~ b ~ n  ersterer niit rnuclientler Schwefelsaure rind 
tlnrauf mit lcnlter rauchender Salpetersaure und schliefilich durch 
nirhrfache 1)estillation iiber Kntriurn erhielt er schliel3licli einen koustnnt 
bei 170-171° (Lei i7O nini) siedenden Iiohlenvnsserstoff CZoHn?; 
J:i c o b  s e n  liielt dieses Decnu iiicht fur den nornialen Iiiirper, weil 
e r  durcli Uniwandlung iu dns  Chlorderivat und L-berf3irung des letz- 
teren in den .illiohol und die Siiiire eine iilige CnpriusLnre gewann. 

Nnchdeni n u n  durch spiitere Untersuchungeu, besonders von 
Ii r nf f t') uud M n b e r  y3), die Annahnie J a c o b s e  n s  zweifelhnft erschien, 
hielten wir die Wiederholung seiner J'ersuche fur nngezeigt. 

Als i%usgangsniaterial dienten 11 1 eines ini wesentlichen von 
150-1 SOo siedenden, schon vorher rnit SchwePelsBure behandelten 
Teeriils, welche zuniiclist niit 11 1 roher gewohulicher SchwefelsBure 
8 Stunden geriihrt wurdeu, wiihrencl die l'ernperntur 1:ingsnm bis nu! 
80-90° gesteigert wurde. Dabei entwich zienilich vie1 Schwefel- 
diosyd. Each dem Erkalten hatten sich zwei Schichten ge- 
bildet , von welclien die obere (jl/l l) nus tleni unangegriffeneri 
Iiolilenwasserstoff bestand. Bei iiochmaliger gleicher Behandlung mit 
Schwefelsiiure wurde vou letzterer ]ill 1 aufgenonimen. Die ubrig 
bleibenden 3 1 liohlenwasserstoff wurden hierauf zuerst nnter liiihlung, 
dann unter allmiihlicher ErwLrninng mit I kg SchwefelsBuremono- 
Iiydrat behandelt. Dabei blieben 3.4 1 Iiohlen\vasserstoff zuriick, 
velche nach IVVasclien mit Natronlauge der Fraktionierting nnterworfen 

I) Ann. d. Chem. 184, 200. 
?) Dieso Berichte 15, 169.5 [1881];  16, 1716 [lSSB]; 19, 2121 [IS%]. 
3, Chem. Zentmlbl. 1Y97, 11, 2%. 
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wurden. Dabei gingen von den rerwendeten 2320 g neutraler ole,  
welche sich als frei ron  Stickstoff uud Schwefel enviesen, 2100 g 
uuter 200°, 210 g erst iiber 300' iiber. . J a c o b s e n ,  welcher ebenfnlls 
tliesen hochsiedenden Korper beobnchtet hntte, uiriiiiit an, d:tB es ein 
l'olyterpen ist, welches sicli unter detii EinEluB der ,Schwefelsiiure nus 
eiiieiti in1 Teero l  vorkomnienden 'J'erpen gebiltlet haben soll. 

Der nieciriger sietlentle Anteil \vurde hierauf wiederholt in Portionen 
r o n  300 ccni init einer xiis 500 g Snlpetersiiure (1.509 spez. Gewiclit) 
tind i 5 0  g roher SchwefelsHure (1.S2S spez. Gewicht) zusnniniengesetzten 
Nitriersiiure bc!handelt. 

I>as nicht Angrgriffeue wurtle mit Wassertlaiiipf nbgetrieben. 
Dns Nitriereri wurde so lange fortgesetzt, bis ltein Nitrokorper melir 
entstand. ~ c h ~ i e ~ l i c l i  wurtle iras riickst:intiige i')~ mit ~ n t r o n ~ a u g e  
n u d  JVasser gewnschen iiml entllicli iiher Kintriuin destilliert. 

1:s siedete ini wesentlichen bei 172". 
0.34iS g Skist.: 0.7678 g CO?, 0.3434 g H?O. - 0.3328 g Sbst.: 1.0280 g 

CO?, 0.1656 g 820. - 0.3023 Sbst.: 0.9361 6 COY, 0.4337 fi H,O. 
CloH;?. Ber. C 84.51, kI 15.50. 

Gcf. n 84.05, 84.45, 84.41, x :5.6.>, 15.58, 15.59. 

l'einer wurdc tlic Dniiipftlichtc n:iclt tlcr Mcthodc von Y. Meyer  i n i  
Anilintlnnipf Irestirnitit. 0.1289 g gnhen 23 ccm bei i ? 2  nin i  Qnecksill~erdrnclr 
i d  einer Wassersiiule r o n  275 niiii un( I  c inei  Tciiiperatnr ron 170 ent- 
sl~recheud einer 1)siiipfdiclite ron 4.S9. Ebcnso nnliiiien tlic Diinipfc von 
0.1287 g b e i  40° nnil eiueiii Atniosp2ilirendi~iicI~ v3n 718 nini, minus 361 nim 
W n s s e ~ i o l e  den l h u m  yon 23.5 cciii ein. Es ergibt sich hieraus cine Ilnmpf- 
diclite von 4.26. F i i r  C l o I I , ~  wirde  bei.ec.hriet 4.908. 

U:E spezifischo Geniclii lictrug bei 150 0.73S7, bei 21.80 O.iso5. 

Die Siedepunkte wareti : 
bei 45 uim Druck 1100 bei TO mnt Druck 127.5° 
Iiei 50 niui )) I l ( iO liei 7 6 0  nini )) 172O. 
bei 60 inn] )) 1 Z o  

J l n b e r y  ?mid den Siedepunkt des Normaldeca~is 1i3--174° bei 
760 mm und das spez. Gewicht D?o = 0.7469. I i r n f f t  hntte das Decan 
sowoh1 nus Nonyl-, wie aus Caprinssure syuthetisch gewonneu. Er 
gab folgende Dnten: DO = 0.7453, hj = 0.7342, D?o = 0.i30.i. 

11 o n  o c h l o  r d e r i v n  t. 
Es wurden 30  g Decnn der Eiuwirltung eines Chlorstromes unter- 

worfen. Die Ifeftigkeit der Reaktion lieB es rntsnni erscheiuen, dns 
Chlor niifnngs mit I\oblensHiire zit rertliiiinen. Unter merkbnrer 
Temperntursteiqerung wurden groBe AIengen r o n  Clilorwasserstoff frei. 
Als der Cef2fiinhalt uin i . 2  g zugenoninien hntte, wurtle die 15iuwirkung 
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rinterbroclieii und d:xs Protlnkt einer ~nkiiunitlestillntion uiiterzogen. 
h b e i  wurde eiue f d i l o s r  Fliissiglteit WJII  eigenartigeiii Geruch und 
einem spez. Gewicht 0.8ii68 bei 200 erhnlten. 

I k r  Sietlepiinlit war bei 50 niin 1')ruck bei 720 inni 180--190°. 
A l a b e r y  fnntl Sdp.80 = 130-140°; Sdp.r60 = 2W0; J j ~ o  = 0.8874. 

0.14L'T) g Sbbt.: 0.3513 g CO,, 0.15:;3 g H?O. - 0.2689 g Sbst.: 0.2169 
r\gCl. - 0.5234 g Shst.: 0.42G9 g AcCl. 

Cl0llZl Cl. l3cr. c 67.93, B 11.35, c1 20.0s. 
Cicf. >> 67.S5, >> 12.03, >) 19.94, 20.17. 

Bei tler lkstiniiiinng tlrr 1)aml~ftficlite wurtlcn folgende M e n  gefunden: 
0.1374 g S h t .  gabcn 25 ccni Lei 700 nim illinus 215 in111 \V:isbersiiile 

cind 'Li..:)", cnt,.l~rcchcictl ciner nniriliftli,.tite Y < J n  5.87. 0.1371 g verdriingten 
3 i  c+.m bei 705 mm niiniis 22.j i i l i i i  \\-:i>ser(lriiclt uncl 25O I.ult, entspreclientl 
tl = 6.05. Hereclinet wurdc (I = 6.10. 

1) i c 11 1 o r  i d d e r i v n t. 
Eine andere Portion tles Decaris wurcle in gleicher Weise niit 

Clilor belinndelt, bis die Ge\\.ic.litszunnlinie den cloppelten Betrag 
erreicht hntte. Bei der Frnktionieruug ergnb sich ein scliwerer, %her 
Iiorper yon :iusgepr$$eni Geruch und sch\\ncher l k b u n g ,  neben 
einigen Graninien des einfncli gechlorteii Pnrnffins. I':r hntte ein spez. 
Gewicht \-on 1 .00!tS bei 1 9 0  riud zeigte (lie Sietlepiiolite: 

StllJ.;o 157--159', Stlll.6o 178O, StlI>.so 1!)0', Sdl).lc;o 2-15-250'. 
0.14:j.; g Sbst.: 0.1914 g ;lgC1. - 0.0998 g SIJ5t.Z 0.1351 g .\gc1. 

CioII?oCI?. U C ~ .  CI 33.59. Gef. C1 33.50, 33.57. 
A l a b e r y  fxnd D.0 = 1.01%; Sdp.,o = li0-17l0; ScIp.i.ri = 235 

- W J O .  

C x p r i n  nl 1~ o b o 1. 
Es wurde nun J-ersucht, iiber den Essigester z u  den1 Capriii- 

nlkohol zii  gelnngen. %u diesem Zxecke wurclen 23 g Monochlorderi- 
rat  niit 10 g Eisessig und 20 g frisch geschmolzeneni unt l  gepulvertem 
Iinliunincetnt nni Riickflu Wkiihler gekocht. Es wiirden -21 g Ester er- 
hnlten. Er war zuniiichst iibelriechenfl i in t l  gelb. I h r c h  Dest~illation 
uuter verniinderteni Druck wiirtle er  farblos uud mgenehni riechend. 
Seine AIenge betrug -30 g gleich 82.5 ('/o der Tlieorie. E r  wnr lijslicli 
I I I  ;ither, Alliohol, Benzol und Lisessig, iiiclit liislicli i n  Wxsser und 
dlknlien. 

Es wurde xrif dem von .I a c o  b s e  n beschrittrneii Wege fortge- 
f:thren und \-ersiicht, den Ester durcli liochen niit alkoholischer 
Kalilxuge z u  verseifen. 12s zeigte sich jedoch, daf3 er  relntiv sehr 
bestlndig war und tliesein Einfluli, ltraftigen Widerstnnd entgegensetzte. 
Es wurde nnch tagelnnger Belinnclloiig n u r  pine iiiiniiiinle Spur tles 
Alkohtrls (lurch Ausiithern erhnlten. 

I3t.i 7-10 nini Driick lag der Siedepunkt bei 18i--190°. 
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X u  bessereii Ausheuteu fiihrte die dire1cr.e Behandlung des Mono- 
chlorderivnts niit einer wiiflrigen Bar~tlijsrrrig ini '\\'ctsserbade. Durcli 
Aiisscliiitteln niit -:ither un t l  1)estillntion wiirde der dlltohol rein er- 
halten. Er siedete linter 

15  mni Druck bei 120", 83 nini I)ei 145", 720 nitii bei 22!)O. 
Kraf f t  gibt fiir 7G0 nim Druck 231O xncl iur 15  uiiii 119O an. 

Uei starker Abkiililung erstnrrte die 3Insse u u d  sdiniclz tlann'\;.ieder 
bei 6.:in. n:,.s spez. Genicht betrrig bei 17.5' 0.S321. 

K r n f f t  gab an:  
J): = 0.8389. 1?2o = 0.8297. Schl1ip. 7'. 

0.1S32 Q Sbst.: 0.5OS.1 g CO?, 0.22212 g 1 1 2 0 .  - 0.2031 2 Sbst.: 0.56-19 g 
COs, 0.2529 6 H2O. 

ClO1l2?O. 1 3 ~ .  C 75.S5, T1 11.01. 
Gcf. )) 75.96, 75.74, )) 14.12, 16.31. 

Cn 1) r i 11 s li 11 re .  
Der  Alkohol \vnrde niit scliivncli scli\vefelsnurer Pennangnnat- 

Lijsung gesctuttelt, bis er rollltotiinirn in Liisuug gegaiigen war.  
Dnnn w i r d e  (lurch Ausiithern die Siirtre i l l  schiinen {veilsen Scliti1)l~en 
gewonnen. R ~ J  w i i  e y  I) f m d  den Schnip. 
2 7 2 ,  (; r in im uiid (; i j r g e y  ') gebeti jetloch iiliereinstiinmend 30' und 
KrnEf t3)  31.30 an. 

0.1300 g Sbst.: 0.3309 g COz, 0.1371 g H20. - 0.1146 g Sbst.: 0.2.SG7 g 

Ilir Fclimelzpunkt war  30". 

CO?, O.ll.1Sg H:O. 
C:oII2oO?. Bey. C 69.71, €I 1 I . i l .  

Gcf. x 69.63, G S . G i ,  )) 1130, 11.7C. 
I ) ie  allioholische Losung der Siiure \vi,rde niit J3irriuirichluritl 

rersetzt, wobei tlns B a r i u n i s a l z  in weillen lirystiillchen ausfiel. Es 
war in ltalteni Alkohol schwer liislich, leichtar in warmem Alkohol, 
ails dem es durch Krystnllisntion rein erlinlten nurde. 

0.3479 g Sllst.: 0 1GS'i g BaSO,. - 0.2191 g Sbst.: 0.1063 g BnSO1. 
(C,oII,nO?)?Ba. lkr.  J h  38.65. Gef. I33 2S.55, 2S.53. 

Durch diese Untersuchungen ist Lewieren, da13 iiii Eteinkolilenteer 
des n o  rni a l e  J) ec:iii vorkomnit. 

h l i i n c h e n ,  itit August 1909. 

I) Ann.  d .  Clieui. 5'3, 230. 
?) Ann. d. Cliem. 66, 290 [IS5831 157, 26-1 [ISTO]. 
3, Dicse Bericlite 16, 1696 [ l S S 1 ] ;  16, 1716 [1883]. 




