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S29. G. Schulte: dber einige Bestandteile des Stein- 
kohlenteers. 

(V i c r t e 41 i t t e i 111 n g : N cuc Bes t  n ii d t c i 1 e d cs S o 1 y e n  t nap h t h a.) 

{Ans tleni Chenii.~cli-tccliuiscllen Laboratoriuni tlcr IGjiiigI. Techn. Rochschule 
Miinchen.] 

(Eiii;egsiigeii m i  1. Oktobcr 1909.) 

IV. X e u e  B e s t a n d t e i l e  d e s  S o l v e n t n  a p h t h a .  
(Yon G. Schul tz  uiitl A. Pcrl .)  

Bei der Aufarbeitung griioerer Mengen von Solventnaphtha (cn. 
80 1) durch fraktionierte Destillation iin Kolonnenappa.rat haben wir 
die Beobachtung gemacht, da13 zwischen den1 als Hauptprodukt ge- 
wonnenen Xylol und den beiden Trimethylbenzolen (Pseudocumol und 
Rlesitylen) nicht unbetrkchtliche Xengeu von Zwischenfraktionen er- 
halten wnrden. Kach den Siedepunkten, welche fiir die 3 At.hyl- 
toluole (0 = 159", ni = 15Y0, 11 = 161--162"), das Isopropylbenzol 
(15YO) und das n-Propylbenzol (158.5O) angegeben werden, war zu 
vermuten, daB einer oder rnehrere dieser Kohlenwasserstoffe in diesen 
Zwischenfraktionen enthalten sein knnnten. Denn die fruhere An- 
nnhme, daB im Steinkohlenteer nur Me t h y 1  homologe des Benzols 
vorkommen, war bereits durch die Auffindung des Athylbenzols  durch 
N o l t i  n g und P a1 m a r I) beseitigt. 

Uni unsere Vermutung, daB wir es rnit einigen von den obigen 
Kohlenwasserstoffen zu tun hatten, zu bestiitigen, haben a i r  zunachst 
eine zwischen Xylol und den Trimethylbenzolen liegende Fraktion 
einer weiteren sorgigltigen Fraktionierung unterworfen, bis wir schlieB- 
lich 1.5 1 eines wesentlich zwischen 153-162O siedendeu Koblen- 
wasserstoffgemenges erhielten , welches in folgende Fraktionen zerlegt 
wurde : 

I 153-157', I1 157-1GOo, 111 160--1620. 
Diese 3 Fraktionen bildeten das Ausgangsniaterial fiir die fol- 

genden Versuche. 

I. F r a k t i o n  153-157O. 
JVir haben diese Praktion in der Weise verarbeitet, daB wir sie 

zunachst durch Nitrierong nach der fur i thylbenzol  ausgearbeiteten 
Methode ') in  ein Mononitroprodidit uberfuhrten. Dieses zeigte jedoch 
bei der Destillation unter gewBhnlichern Druck und irn Vakuum keinen 
. -  

9 Diesc Berichte 24, 1953 [lS91]. 
') C;. Scliultz niid t!. I ~ l n c h s l % n d c r ,  Jourii. f .  ~ ) r a k t .  Chem. I(. F. 

66, 153. 
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lionstanten Sietlepnnlit. 1Jn die 'I'rennnng tle.; ofienhar nus verscllie- 
denen Nitroprodukten bestehenden Geniisclies durch Praktionierung zit 

keinem Kesultat fiihrte, wurde der rohe h'itroliorper mit Zinnchloriir 
i intl  Salzsiiure reduziert un(1 nus den1 erl~altener~ Iietluktionsprodiilct 
(lie Base nach Zusntz yon Nntronlnuge niit Wasserdanipf abgetrieben. 
Pabei  ging sie n1s ein .5ch\vach gelblirli gefiirl)tes, an1 1,ichte sich 
I)nltl br~tnnendes 0 1  iil)er. 1)urch Einivirkung \-on Henzoylchlorid nrif 
letzteres lviirde ein Geinenge VOTI  I ler izo?lrrrbindi i t i~~i i  erhalten , n u s  
welclieni sich tlurch torgfiiltige 1Cryst:illisatioii :IUS Alkohol 4 Benzoyl- 
yerbindungen von tlen Schnip. 11 5", 124", 151 nncl 1 (is0 isolieren 
lielien, welche nrich bei mehr~aclieni Uinlir!-stallisiertii iliren Schnielz- 
11 un k t nich t ii n ti er ten . . 

Der bei 115O sclinlelzende I<iirl)er wiirde als 1 ~ e u z o y l - ~ ~ - n r n i i i o -  
) t  - p r  n 1) y 111 en  z 01 I)  erknnnt.. 

CltiHl,SO. 
0.141:! g SlJSt.: 0.4150 g co?, 0.oOsS g 1 1 2 0 .  

Bcr. C 50.33, 1-1 7.11. 
Gcf. S0.17, D 6.99. 

% n i ~  I-ergleicli wurcle das Produkt nus synthetisch liergestellteni 
Sormnlprol)ylbetizo1 dargestellt. %ti tliesetii %wec:k wurtle chs wPropyl- 
t)enzol (bezogen von C. A.  17. li n h 1 b a u  ni) nitriert und d:is Gerniscb 
von 0- und ~~-~itro-ir-pro~,y!beuzol retluziert. dus tlem Bnsengemisch 
vwrtlen die I ~ e n z o y l r e r b i i i t l i i ~ ~ ~ e t ~  dnrgestellt u n t l  diese durch lirystalli- 
st t ion nus Allioliol getreunt. Dabei konnte leicht das Benzoyl- 
/,-aiiiino-:/-propylbenzol (Sclimp. 115O) VOII deni Benzoyl-o-aniino- 
ic-l~ropylbenzol (Schnip. 11s-I 19") isoliert wertlen '). 

DaB im Teeri;l tatsiichlich v - P r o p y 1 1 ) e n z o l  vorliandeu ist, wurtle 
ferner dncliirch konsxitiert, dnB ails tleni Basengenlisch ein Osnlat 
erhalten w r d e ,  \velches mit tlem 0 s a1 a t  de.; ~ , - ' ~ n i i i i ~ - ? / - l ~ r o ~ ~ y I -  
benzols 3, i t i  seinen 1iigenschnften iibereinstininite. 

0.1so2 g Sbst.: 12.9 ('PI11 s (190, 719 111111). 
(('9H11N)?11?(:204. Bcr. X 7.7. (ief. X 7.9. 

Die oben angefiihrte llei 1 (ijo sclitiielzende J3eiizoylverbindriug 
e:i t s  pri cht t l  ern 1% e n x *J y 1 n in i n o - [J - ii t 11 y 1 t o 1 ti o I ,  w i t  \v ir u ns durch 
Yerglcicli mit tler letzten Ver1)intlriug uberzeugt l1nl>eti. 

11. F r a l c t i o n  15i--1(iOo irntl  111. F r a k t i o n  160-162fJ. 
Diese beiclen Fraktionen wurtlen in der  R e i t e  aufgenrbeitet, t l aB  

wir sie zuerst mit lialter, tlnnn niit warmer gev<ohnlicher Schwefel- 
_ _  - 

I )  E. Loi i is .  (liese Rerichte 16, 108 [1SS3]. 
2, J .  G u t t l i e b ,  tliese Berichte 32, 963 [lS'39]. 
") E. L i i i i i s ,  (liese Ikrichte 16, 107 [lS83]. 



saure, die Fraktion 160-1 62O auch mit schwach rnuchender Schwefel- 
saure unter Crnruhren behandelten und die nacheinander entstehenden 
Sulfosawen in die Sulfarnide iiberfiihrten. Bei beiden Frnktionen 
blieb am SchlnB ein Kohlenwnsserstoff iibrig, welcher neben etwas 
D e c a n  im wesentlichen p -  A t h y l - t o l u o l  enthielt. 

Die Aufnrbeitung der beiden Fraktionen geht iibersichtlich aus 
den folghden Schernaten hervor: 

Frnktion 157-1 GOO. 

304 cciti (1 3Col.) 01 + 230 cciii Has@, (2 hlol.) bei 15-20'' 

slllf~l..allr~~ I c'ii (1A ccm) 
+ 2 3101. HQSO+ bei 300 

_ _  ~ . ! 
S ~ I l l ~ , S i i l u . C  11 61 (96 iwn) 

murde frnktioniert: 
151-165O (50 ccm), 280-300° (48 ccrn) 

+ 2 hfol. HzSOI bei 900 
, 

" I  
Snlfosiiurc 111 (:)I: p-Athyltoluol 

+ Ilecnn. 

Fraktion 160-1620. 

200  c~:m (1 3101.) 01 + 151.3 ccrn (2 XIol.) H?SO* h i  gewbhu1ichi.r 
Temperatur 

I 

S n l f o s i i u r e  I ergab ein Genienge von Jlesitylensulfarnid (Schmp. 
1410) und eines Sulfaniids, welches konstnnt bei 113-1 16' schrnolz 
(wohl n-Propyl-benzolsulfamid). 

0.1412 g Sbst.: 9.3 ccm N (19O, 713 mm). 
CgH12 SOzN (Alesitylensulfzrnid). Ber. N i.03. Ckf .  N 7.06. 

Aus cieni Mesitylensuliarnid wurde der Kohlenwnsscrstoff mic Salz- 
siiure nbgespalten uncl in JIesitylensHure iibergeflhrt. 
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S u l f o s i i i i r e  11 gab hIesit\.leiisulfniiiid u n d  ein bei 117-1190 

S u l f o s i i u r e  III gab dns dige  SuIfaniitI tIes o - A i t I i y l - t o I u o I s .  
0.115s g SIi..t.: 7.2 cciii S (1i0, 70i  ninij .  

Ihrcli  Abspaltung niit konzentrierter Salzsiiure eut2tand eiii 
I(ohleu\yasserstc)fI, welclier init vercluiinter Salpetersiiure glatt zii 

o-'l'oluylsiiure (:Schnip. 1020) osytliert wurde. 
S u l f o s i i u r e  I\- ergnb I'seiidocuinolsulf~iiii~i (Schnip. 1S1"), ferner 

ein Sulfainid roni Sclinip. 1 G 9 0  (eiitspriclit nxcli der Annlyse eineiii 
I(oli1enw:tsserstoff Cg HI')) 

sclinielzentles Siilfaniid. 

CgIII~S02?;. Bcr. S i.03. GcF. S 6.9. 

0.131s g Slht.: S.5 cci i i  S (17 3 O ,  721 i i i i i i ) .  

('fJBIJSO.S. 1:,,1.. s 7.03. (M. x 7.12. 

u i i t l  ein Sulfnniitl voiii Schnip. 12So. 

als SuIfaniitI d.s ~ - . 5  t l i y l - t o l n o ~ s  itlentifiziert. 
Letzteres ltrystallisierte nus Alkohol in Inngen Xadeln und wiirde 

0.3012 p S~.)..I.: 0.362.5 2 U,ZSO~.  
(-'gkIlsS@?X. l k i . .  S 16.1. Gef. S 16.5. 

I3ei der Oxytlation des mit, konzentrierter S:ilzsiii;re abgespaltenen 
Rohlenwnsserstoffs wurde niit vertliinnter Salpetersiiure ?n-ToluylsHure 
uiitl  iiiit Pernianganat Isophthalsiure erlialten. 

S ul fos i iu  r e  I-. $Is IIauptriienge ergab sich drs d i g e  Sulfamid 
tles o-~thyl to l~ io ls  neben nenig I,--itliyl-tolriolsiilfniiiid. 

S u l  fo s 5  II r e  171 gab ein Sulfnniid voni Schnip. ?Oo, welches sich 
n i i t  cleni xiis synthetiscli dnrgestellteni i , - j i  t h y l - t o l a o l  gewouneneu 
S n I f a ni id a1 s id e n ti sch e r w ie s . 

0.1084 g Sbst.: 0.214s g COz, 0.0654 g HzO. 
CgHl3SO2S. Her. C 54.20, €I 6.50. 

Gef. )) 54.02, 8 6.73. 

Hei der Oxydation niit Chromsiiure ent,starid eine bei 267O schniel- 
zende Slure ,  welche iiiit tler S u l f n m i d - ~ ~ - t o l i i ~ l ~ ~ i i r e  identiscli ist. 

0.135s g Sbst.: 0.1451 g Bas@,. 
Bcr. S 143s. Gcf. S 15.01. 

Ails den cibigen Untersucliiingen geht liervor, dalj der zwischeii 
dent Sxlol  u u d  den Triniethxlbenzolen sietlende Teil der Solvent- 
naphtha n - P r o 1' y 1 - b e  i i  z o 1, o - d\ t 11 y 1 - t o  111 o 1 ~ ),( -;it li y 1 - t 0 1 n 0 1 u u d  
1) - A t 11 y 1 - t o 1 II D I en th $1 t. 

Was namentlich letzteren Kolilenwasserstoff acbetrifft, so Lnt  
unsere Untersnchuug ergeben, cinfl er sich analog wie das p X y l o l  ver- 
hiiltnisniiillig d i v e r  sulfuriereu liillt. Aus dieseni Grunde liiljt e r  
sich zienilich leicht yon seiiieu lsoiiieren treiinen. Man wentlet zii 
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dieseni Zweck n u  besten die u n i  l G O o  siedende Fraktion an uncl Yer- 
fiihrt z. B. \vie folgt: 

200 ccm 0 1  vom Stlp. 160-162O werden iiiit 2 Rlol. konzeu- 
trierter Schwefelsiiiire G Stundeu beliandelt. Ilns Geinenge der Sulfo- 
siiureu wird voni unnngegriffenen 0 1  getreniit iind dieses (75 cciii) 
wieder rnit 2 Mol. ltonzentrierter Schwefels~ure bei 500 G Stunden 
geriilirt. %ur Trennung tles sulforierten dnteils vorii nic4tsnlfurierten 
wird das Ganze niit N'asser stark verdiinnt und niit Wnsserclaiiipf 
abgeblasen. 3;s waren bei einern Versucli 25 ccni i~unngegriffenes 0 1  
mit Wasserclampf fliiclitig, vovon 20 ccm zwischen lciOo u n d  l 6 l 0  iiber- 
gingen. Dies \vnr fast reines p-.%thyltoluol. Die beim Hehandeln iiiit 
Schwefelsiiure eutstnndeuen Pol~~i ie r i sa t ions~~roc lu l~ te  sind mit Wnsser- 
tlnmpf nicht fliichtig untl lnssen sich tler wiiarigen Losung der Sulfo- 
siiuren niit L4ther entzielen. 

M i i n c h e n ,  in) August 1903. 

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

(F u I I  f t e 31i t t (* i 1 u II ; : Nor  iii n 1 p o p  y 1 - b e n  z u 1.) 
[.Aiis tlcm Chcniisch-teclinisc'lien 1,nBor. (I. ki'migl. T ~ ~ c l i n .  Hoc.lis(.hiilc ~ l i i n c l ~ e n . ]  

(I:inr.cgano.i.ii am 1. Oktohei. 1909.) 

V. N o r m n l p r o p y l -  benzol .  
(J-oii G. S c' 11 I I  1 t z uiitL J. F ii 11 rcr.) 

I n  tler vorangehenden Jlitteilung w i d e  gezeigt, dn13 in deni 
zwischen (leu Sj-loleu uu t l  den Triniethylbeiizoleu siedenden Kolilen- 
wasserstoffgemeiige sich neben 3 .%thyltoluolen n-Propylbenzol vor- 
findet. Dieser Kohlenwnsserstoff knnn nun nucli atis Rohcuniol (rergl. 
tlie Arbeit Y O U  G. S c l i u l t z  u u d  I:. I I e r z f e l d  iiber Pseudocumol, 
S. 3G02 ff.) isoliert werden, wenn man letzteres zuiiiichst nach dem Ver- 
fahreri \-on 0. J nco  b s e n  I )  siilluriert, tlie iiberscliussige Schwefels2ure 
mit Wasser entfernt und tlie dnnn nncli erneuteni Zusatz \-on Wasser 
erhaltene Iirystnllmnsse \-oii tler tlickfliissigen ~lesitylensulfosiiure 
durch Absaugen befreit. P i e  zuriiclibleibentlen Krystalle enthalteu 
uebeii der als IInuptlirodukt dnriii Yorhnndeiien Pseudocuniolsulfosiiure 
zienilich riel P\'orm:il~~ropylbenzzol-sulfosiiiire. 

Zur Gewiiinung des ~ ~ - P r o p y l - b ~ u z o l s  wtirtle yon uns folgencler 
Weg eingeschlngen: Die iinch der .\Ietliotle von 0. J a c o b s e n  er- 

I) Anii. (1. Clic'ni. 184, 199. 




