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13bet das Balanophorin. 
(I. Mitteilung) 

v o n  

M. S imon .  

Aus dem chemischen Inst i tut  d e r k .  k. Universiti i t  in Innsbruck.  

(Vorge l eg t  in tier S i t z ung  am 3. N o v e m b e r  1910.) 

Das Balanophorin ist ein Pflanzenstoff, der in den Balano- 
phoren vorkommt, z. B. in Balanophorct elongata, Balctnophora 
flobosct etc. Diese Schmarotzerpflanzen werden h~iufig in Java 
angetroffen. 

Die Anregung zu dieser Arbeit gab mir Herr Prof. 
H e i n r i c h e r ,  hier. Er war es auch, der mir in Iiebenswfirdiger 
Weise durch Herrn Prof. M. T r e u b ,  Chef des Agrikultur- 
departements zu Buitenzorg auf Java, das nStige Material 
versorgte. Ich spreche beiden Herren hiermit meinen besten 
Dank ffir ihre Bemfihungen aus. 1 

Literatur.  

Haupts/ichlich in botanischer Beziehung wurde fiber die 
Balanophoren gearbeitet. Zuerst schrieb GSppe r t  1841 fiber 
den Bau der Balanophoren sowie fiber das Vorkommen yon 
Wachs in ihnen (Nov. Act. acad. Caes. Leop.-Carol. Naturae 
Curiosorum vol. XVIII. Supplem. I.). Dann erschien im Jahre 
1847 eine zweite Abhandlung von ibm zur Kenntnis der 
Balanophoren (I. c., tom. XXII). Sp/iter im Jahre 1869 hat 
B e c c a r i  sich damit befalJt; er schrieb: ~tllustrazione di nuove 
specie di piante Bornensi. Balanophorae, (Nuovo Giornale 
Botanic. Italian., Vol. I). In letzter Zeit wurde dieses Thema in 
ausffihrlicher Weise yon Herrn Prof. H e i n r i c h e r  und unter 

1 Prof. T r e u b  ist leider am 3. Oktober 1. J. verstorben.  
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seiner Anleitung von seinem Assistenten Herrn Dr. S t r ig l  
bearbeitet. Es erschien von H e i n r i c h e r  ,,Beitr&ge zur Kenntnis 
der Gattung Balanophora~ (Sitzungsber. d. kais. Akad. d. 
Wissenschaffen in Wien, mathem.-naturw. Klasse, Bd. 116) und 
>~Van T i e g h e m ' s  Ansr fiber den Bau der Balano- 
phorenknolle<< {I. c., Bd. 117). S t r ig l  lieferte: ,>Der anatomische 
Bau der Knollenrinde vori Balanophora (1. c., Bd. 116) und 
,>Der Thallus yon Balanophora~ (1. c., Bd. 117). 

In chemischer Hinsicht ist  wohl nur die Arbeit Theodor 
P o l e c k ' s  von Bedeutung; er schrieb fiber die chemische Unter- 
suchung ties ~wa6h~stihi~lichen Bestandteiies: der Bala~ophora 
elongata (Nov Act, acad.Caes Leop.-Carol., Naturae Curiosorum 
tom. XXII, 1847). P o l e c k  berichtet darin, daft diese Parasiten- 
gattung von de n Einheimischen geradez u a{s Kerze verwendet 
wird. G 6 p p e r t  gab. 1841 den Namen  Balanophorin ffir die 
waehsghnliche Substanz der Balanophoren. Dieselbe ist in 
)~ther l{Sslich und kann damit ausgezogen werden. ImWasser-  
bad erhitzt, wird . d a s  Veachs oder H a r z  durchsichtig und 
gelbIich Die Substanz ist etwas ktebrig.und hat sehwachen 
balsam!schen ,Ger~cl~. Sie wurde, auch mit Wasser destilliert,  
wobei da s Destillat den Geruch des Harzes annahm. Unl~Sslich 
i n Wasser , sehr :wen ig in w/isserigem Alkohol, wird das Harz 
in gral3erer Menge yon absolutem A!koho! aufgenommen, 
scheidet sich abet beim Abkfihlen der erwgrmten Lasung wieder 
aus. Auch in /itherischen und fetten Olen sowie in Schwefel- 
kohlenstoff 16st s ich  die Substanz. In Ammoniak unl6slich, 
ebenso in verdfinnter Kalilauge, .:wird das Harz aueh yon 
konzentrierter Lauge beim Kochen nicht zersetzt In konzen- 
trierter Schwefelsgure last es sich in de r W/irme und kann 
dutch VV'asser wieder gefS.11t werden; Vitriol61 verkoh!t es bei 
l~ingerem Erhitzen. P o ! e c k  machte  auch mit der durch Ather 
gere}nigten Substanz VerbrennungsanMysen und fand in zwei 
P!'oben einma! 79746~ ~ Kohlenstoff: und  1:t "280/O Wasserstoff 
u n d  dann-79",72~ Kohlenstoff und 11"200/o Wasserstoff. Er 
berechnet dara:us:ffir die Substanz die Formel C,~t-I~oO, welche 
80"00 ~ K0h{m?stoff und 11" 11~ W, asserstQff verlangt. 
P o l e c k  untersuchte weiter das Verhalten der Substanz zur 
Salpeters/iure, konnte aber w e g e n  Mange! a n  Material die 
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erl-,altenen Produkte nJcht vollstg.ndig prtifen. Zum Schlul~ 

spricht er die Substanz als Harz an und vergteicht sie mit 

Analysen anderer Harze wie Euphorbium, Mastix,  Elemi, 
Bienenwachs und Japanwachs, die /ihnliche Prozentzahlen v0n 
Kohlenstoff und Wasserstoff zeigen. 

Erw~ihnt m6ge noch werden, dal3 G 6 p p e r t  (a. a. 0.) den 

ungemeinen Reichtum an der wachsartigen Substanz in den 
untersuchten Balanophoren besonders hervorhebt. 

Herstellung des Rohbalanophorins und Reinigungsversuehe 
desselben. 

Das Material kam direkt von Java in einem verl6teten 

Blechkasten, w o r i n  die Knollen in Alkohol eingelegt waren. 

Der Kasten befand sich zum Schutze noch in einer starken 
Holzkiste. 

Die Knollen wurden von anh~ingender Erde dureh Ab- 
bfirsten m6glichst befreit und darauf in dfinne Scheiben 

geschnitten, um sie dann an der Luff trocknen zu lassen. Die 

geschnittene getrocknete Menge betrug 1560g. Die Scheiben 
wurden nun zerkleinert und darnach der Extraktion unter- 
worfen. 

Als Extraktionsapparat wurde ein solcher yon G u ~ r i n  

mit geringen Abfinderungen benfitzt. Abbildung und Be- 

schreibung davon findet sieh in der Zeitschriff ffir analytische 

Chemie, Bd. 19, 472, oder auch Zentralblatt, 3. Folge, 11, 189 
(1880). 

Ais Extraktionsmittel diente fl'iseh destillierter Ather. Da 
das Material sehr reich an Balanophorin ist, wurde das grobe 

Pulver erst in einem grol3en Kochkolben zweimal mit Ather 

(am Rfickfluflktihler) ausgekocht, dann nach Filtration des 
Extraktes der noch an dem Pulver haftende Ather abdestilliert 

und das Material darauf in den Apparat gebracht. Bei ver- 
sehlossenem AbfluBrohr wurde nun der _Ather einen halben bis 

einen Tag  darauf einwirken gelassen und, nachdem dann der 
Ather i n d e n  Siedeballon abgelassen war, mit der Extraktion 
in der WLtrme begonnen. Diese nahm einen Tag  in Anspruch 
und zur Aufarbeitung des Materials konnte der Apparat f~nfmal 

7* 
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beschickt  werden. Die ~itherischen Lgsungen  wurden  in einem 

grSgeren Er lenmeyerkolben gebracht  und v o m  _~ther durch 
Destillati0n so weir wie m6glich befreit. Die Rtickst~inde wurden 

dann in einer Porzellanschale gesammeR und am Wasserbade  
erw/irmt, um die •therreste zu entfernen. Die Ausbeute  an 

Rohbalanophorin betrug 1010g ;  das sind rund 65~ 
Die Rohsubstanz bildet nach dem Erkalten eine grau-  

braune Masse. Die Farbe rtihrt her yon beigemengten erdigen 

und pflanzliehen Teilchen. Um dieselben wegzubr ingen,  wurde  

der Rohstoff filtriert. Dazu wurde ein HeifJwassertrichter ver- 
wende t ,  d e r  mit e inem Rtickflul3ktihler versehen war  und T a g  

und Nacht sich im Gange befand. Die abfliel3ende Subs tanz  

wurde in kleinen Porzellanschalen aufgefangen. Das Filtrieren 

ging sehr langsam; es dauerte vier Monate. 
Die filtrierte Substanz ist klar und yon honiggelber Farbe,  

erstarrt langsam, wobei sie ein wachs~ihnliches Aussehen an- 

nimmt, und ist in der K~ilte sprSde. Durch die Handw~irme wird 
sie sehr bald weich und klebrig und  zieht dann F~tden so dtinn 

wie Seide. 
Zur Reinigung wurden 23g Rohsubstanz mit 400 cm ~ 

Alkohol am Rtickflui3k/ihler gekocht,  dann yore Reste abfiltriert 
und zur Krystallisation in den Eiskasten gestellt. Der Rest 

wurde wieder mit 400 c ~  3 Alkohol behandel t  und im ganzen 

wurden 3 2 0 0 c ~  ~ Alkohol bis zur vSlligen LSsung bengtigt; 
ein Tell der Substanz 15st sich somit in etwa 140 Teilen 

Alkohol yon beil/iufig 950/0. 
Die Menge der gereinigten Substanz betrug 17 g. Diese 

wurde nun in Aceton am Wasserbad  gelSst, filtriert und wieder 

in den Eiskasten zum Abkiihlen gestellt. Zur LSsung wurden 

im ganzen 850 c ~  ~ Ace ton  gebraucht ;  die LSsliehkeit ist hier 

also etwa 1 : 50. 
Die abgeschiedene Substanz zeigt naeh dem Absaugen 

und Trocknen  ein weil3es Pulver, welches aber auch unter  dem 
Mikroskope keine deutlichen Krystal le erkennen 1/il3t, sondern 
nur KSrner bi!det. Auch Versuche mit recht langsamem Ab- 
ktihlenlassen batten keinen besseren Erfolg. 

Eine genaue qualitative Prtifung dieser Substanz zeigte, 
daf~ sie nur Kohlenstoff  und Wassers toff  enth~ilt, zu denen 
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noch als Ergebnis der Elementaranalyse (aus dem Defizit von 
1000/0 ) sich Sauerstoff gesellt. 

Zwei Verbrennungsana!ysen des soweit gereinigten Stoffes 
mSgen angeftihrt sein: 

I. 0 '  2923 g Substanz gaben 0" 8zi30 g CO x und 0" 2841 g" H20. 

II. 0 ' 2 5 8 2 g r  Subs tanz  gaben  0 " 7 4 4 0 g  CO x und 0 " 2 5 2 2 g  H,O. 

In 100 Teilen gefunden: 

I. II. 

C . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  78"65 78"58 

H . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  10"77 10"84 

Hierauf wurde die Substanz noch zweimal aus Aceton 
umkrystallisiert und eine Elementaranalyse gemacht (I) und 
nach weiterer dreimaliger Krystallisation wurde eine zweite 
Verbrennung ausgeffihrt (II). Die Resultate sind die nach- 
folgenden : 

I. 0 ' 2578g"  Subs tanz  gaben 0 ' 7 5 6 5 g C O ~  und 0 ' 2 6 1 7 g H 2 0 .  

II. 0" 2733 g" Subs tanz  gaben  0" 7 9 9 4 g  CO s und  0" 2785 g H20.  

In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet fiir 

C12H2o 0 
I. II. , 

C . . . . .  . . . . .  80"02 79"76 80"00 

H . . . . . . . . . .  11"28 11"30 l l ' l l  

Diese Analysen stimmen mit den von Th. Po leck  ange- 
gebenen (siehe oben) sehr gut ~iberein. 

Aul3er den yon P o l e c k  angegebenen LSsungsmitteln ftir 
das Balanophorin sind noch zu nennen: Petroleum~ither, Benzin, 
Ligroin, Chloroform, Tetrachlorkohlenstoff und Benzol. 

Als Reinigungsversuch wurde auch eine Destillation im 
Dampfstrom durchgeftihrt. Zu dem Zweck wurden zirka 6 g  
Substanz durch 6 Stunden im Dampfstrom destitIiert. Es 
wurden dabei sechs Kolben voll Destillat aufgefangen; die 
Kolben hatten einen Inhalt von 250 bis 400 c~ '. Dieses 
Destillat war trtib, hatte einen eigenen Geruch und schied 
sptiter einzelne kleine Flocken ab; yon der Substanz ging also 
hierbei nichts Nennenawertes fiber. Der Rfickstand im Siede- 
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kolben wurde  dutch Absaugen  des W a s s e r d a m p f e s  unter  

Erwiirmen auf dem W a s s e r b a d e  get rocknet  und dann dreimal 

aus Aceton umkrystal t is ier t .  

Die Subs tanz  ist dann, wie aus  der Verbrennung hervor-  

geht, yon der gleichen Reinheit, wie selbe dutch Alkohol- und 

dreimalige Acetonkrysta t t isa t ion erhalten wurde.  

o. 2577 .~ Substanz gaben 0' 74,t I g CO~ und 0" 2552 2" HoO. 

In I00 Teilen gefunden" 

c . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  78.73 
I1 . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  10'98 

Der Schmelzpunkt  des reinen Baianoph0r ins  liegt zwischen 

56 bis 57 ~ C. Dabei bildet, es eine wasscrk lar  ' farblose Fltissig- 

keit yon der Konsis tenz des Glycerins, die  erst  allmtilnlich unter 

Tr0.bwerden erstarrt, um schliel31ich wie weil3es W a c h s  zu 

erscheinen.  

Bei h6herem Erhitzen brennt  dieser Stoff ,  wie schon 

erwtthnt, mit  hel leuchtender  F lamme und verbreitet  dabei einen 

eigent/Jmlichen Geruch, der mit Akroleind~impfen verwechse l t  

werden kann. Um nun festzustel len,  ob Akrolein dabei ist oder 

nicht, wurden die Dti.mpfe yon s tark erhi tztem Balanophorin 

in fuchsinschwefl ige  S/lure geleitet. Diese wurde  abet  nicht rot 

geffirbt, auch bei einem zweiten Versuche nicht, wo zum 

Balanophorin e twas saures  schwefelsau{'es Kali zugesetz t  
T worden.war .  Auch gaben die in \u  geleketen Dtimpfe mit 

ammoniaka l i scher  Silberlbsung ke inen  Silberspiegel. Es bildet 

sich somit  beim Erhi tzen yon Balanophorin kein Akrolein. 

Versuche zur Zerlegung des Balanophorins.  

Wie P o l e c k  bemerkt ,  wird die Substanz  weder  durch 

verdtinnte noch konzentr ier te  Lauge zersetzt  und yon mir 

an gestellte Ve, 'suche mit alkohotischer ",/,0- und '~/2-KHO 
ergaben weder  eine S~iurezahl, noch auch konnte eine Ver- 

seifungszahl  erhalten werden. Ebenso  konnte  das Balanophorin 

mit k o n z e n t r i e r t e r  a lkohol ischer  Kalilauge in einem zuge-  
schmolzenen  Glasrohr, \velches s tundenlang  im Schiel3ofen auf 
zirka 140 ~ C. erhi tzt  war,  nicht zersetzt  werden.  
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Nach vielen andcren vel 'geblichen Versuchen gelang es 

endlich, auf zwei Wegen  das Balanophorin zu zersetzen.  Den 

einen W e g  bildet die Destiltation im luftverdtinnten Raum, den 

zweiten die Kalischmelze.  

Zur Destillation im \ : akuum  wurde  de r -Frak t ionsko lben  

mit einem T h e r m o m e t e r  und einer Kapiltare versehen,  durch 

welche gewaschene  und get rocknete  Is zu t ra t .  Als 

Vorlage diente eine solche nach Br t ih l .  

Zum evsten Versuche wurden  e twa 3 0 g  Rolabalanophorin 

verwendet.  Die Destillation der Subs tanz  beginnt, nachdem 

noch Atherreste unter  Aufscht iumen entwichen waren, bei 

275 ~ . Beim Steigcn der T e m p e r a t u r  bis 300 ~ geht  eine erst 

weif3e, sp~iter gelbliche, krystal t isch erstarrende. I~.'Iasse t'tber. 

Destilliert man weitzr, so folgt darauf  eine d0.nnfliJssige, leicht 

ers tarrende Substanz ,  die einem Harze  - -  e twa Kolophonium ---  

$ihnelt; die T e m p e r a t u r  bleibt dabei 350 ~ . Der Rest im 

Frakt ionskolben ist dunkel gef~irbt . . . .  

Der bei diesem Versuche his zu 300 ~ t iberg~gangene Teil 

wurde nochmals  im Vakuum  destilliet't. Die H a u p t m e n g e  dieser 

neuerl ichen Destillation ging bei 240 bis 250 ~ ilbex" und betrug 

10g. Die erlaaltene Subs tanz  ist in Atkohol sehr  leicht 16slich 

u,ad wurde  daraus  einmal umkrystall isiert ,  wobei  7 +~ sch~Sn 

Rrysta!lisiertes Produkt  erhalten wurden.  Die I~rystalle sind 

gl~nzende Schuppen,  welche dem Aussehen  nach an Bors~iure 

oder  Naphthal in erinnern. In Kalilauge wie auch in Sodal5sutzg 

ist diese Substanz leicht 16slich und aus der LSsung dutch 

eine Minerals~ure wieder f~illbar; auch zeigen die Is auf  

I . ackmuspap ie r  geprel3t, schon saute  Reaktion. Dalaer wurde 

das Produkt  ats eine S~ure angesprochen .  

Der la6her i ibergegangene  Teil der Zerse tzung  im luft- 

verdfint~ten Raume wurde  auch nochmals  einer sotehen 

Destillation unterworfen.  Die H a u p t m a s s e  geht  dabei zwischen 

350 und 370 ~ 0.bet und bildet eine gelbe durchsichtige und 

spr~de Substanz ,  welche leicht 16slich in Ather, Chloroform 
und Essig~ther  ist. [n Alkohol ist sie sehwere r  l~Sslich. Behandelt  

man die Subs tanz  unter Erw~irmen mit a tkohol ischer  Is 

so gibt das Filtrat davon naeh dem AnsRuern mit Salzsti.ure 
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kaum eine Tri ibung;  es kann also wohl yon der oben erw/ihnten 

S~.ure. nichts mehr  enthalten sein. 
SpS.ter wurde n0ch ein gr613erer Versuch mit einer solchen 

Destillation gemacht,  wobei 9 1 g  Rohbalanophorin in Ver- 

wendung  kamen. Hier zeigte das Manometer  1 9 ~ 4  Druck~ 
Das Sieden begann hier bei 242 ~ die' SS.ure ging bis 262 ~ fort 

(31 g), eine Mischung yon S/iure u n d  .harzart iger  Substanz 

destillierte yon 262 bis 324 ~ und fast reine harzart ige Substanz 
flog dann bis zu 340 ~ ab:. Die Dauer de r :ganzen  Destillation 

be t rug  81/, Stunden. 

Um aus dem zweiten T e i l e  der Destillation die S/iure zu 

gewinnen, wurde die Masse mit Alkohol (am RCmkfluflkfihler) 

erw/irmt, dann abktihlen gelassen, wobei auger dem verbtiebenen 
Reste der harzar t igen Substanz noch etwas davon gel6ste sich 

am B o d e n  des Kolbens absetzt. Darauf  wurde filtriert und das 

Filtrat stark eingeengt, wonach  beim Abkfihlen die S:/iure aus- 

krystallisiert. Auf diese W e i s e  wurden noch 1 3 g  S~iure 

gewonnen,  w/lhrend die harzartige Substanz 8 g  wog. Der dritte 

Teil der Destillation ergab 29 g Harzsubstanz.  

Die Sgure y o n  de r  ersten Frak t ion  (31 g) wurde  in einem 

Kolben mit Alkohol behandelt  und lieferte bei d e r  ersten 
Krystallisation 12 g reines Produkt  in sch~Snen bl/ittrigen 

Krystallen: Unterwirf t  man d iese  "reine Sgure einer Destillation 

im Vakuum, so liegt ihr Siedepunkt  bei 18"5 ~ Druck  kon- 
stant bei 226 bis 227 ~ . Es g ingen  dabei 7"7g fiber, welche 
nach dem Erstarren ganz d a s  A u s s e h e n  yon Stearin batten. 

Im .tibrigen wtirden noch a u s  der Mutterlauge yon obiger 
Krystallisation und aus der yon der zwei ten Fraktion erhaltenen 

S~ure im Vakuum 14.g reines Produkt  gew0nnen.  

Von der  Ka l i s chme tze  sollen folgende Versuche angeftihct 
we rden :  

Nach einer Vorprobe (mit 2g  Substanz) wurden  20 g 
filtriertes Rohbalanophorin mit 70g :iAtzkali im Silbertiegel 
geschmolzen.  E in  Thermomete r  mit  Silberhfilse d ien te  zugleich 
als Rtihrer. Z u e r s t  s c h w i m m t  das geschmolzene  Balanophorin 
auf dem 'Kali,  dann tri t t  eine Reakt ion ein, wobei sich eine 
braune klumpige Masse bildet, welche sich vom tiberschfissigen 
Kali trennt (bei 150~ Erhitzt  man h6her, so tritt Sch/iumen 
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ein (bei 210~ nach dem AbkClhlen aber scheidet sich wieder 

die Masse vom Kali. Die erkaltete Schmelze wird in Wasser, 

welches mit Alkohol (etwa 1 : 10) versetzt ist, gebracht. Nach 
dem Erwttrmen auf dem Wasserbad und erfolgter Abktihlung 

ffigt man z u r  Kltirung ~ther hinzu und gibt das Ganze in 
einen Scheidetrichter. Der Ather, weleher noch mit Wasser 

- -  nach Abfliel3enlassen der unteren Schicht - -  ausgeschfittelt 

wird, enth/ilt die nicht sauren Bestandteile, wgthrend die Siiure 
an Kalium gebunden im wtisserigen Teil und dem Wasser, 

womit der ~ther ausgeschfittelt wurde, verbleibt. 

Um nun die Stiure zu gewinnen, wurde der wttsserigeTeil 

vereint mit dem Wasser, womit der Ather ausgeschtittelt wurde, 

auf dem Wasserbade bis zur Vertreibung der Alkohol- und 
Atherreste erwttrmt, dann in einen Kolben gesptilt und mit 

verdCmnter Schwefelsiiure angesttuert. Die ausgefallene Stiure 

wurde abgesaugt, dann dreimal aus Alkohol krystallisiert und 
hierauf noch in verd/innter Kalilauge gelSst, mit Schwefels~ure 

gefti.llt und nochmals aus Alkohol krystallisiert. Diese Siiure ist, 

wie sptiter gezeigt werden wird, die gleiche wie die durch 
Vakuumdestillation erhaltene. 

Von dem in Ather gelSst-en Tell der Zersetzung mit Kali 
wurde dieser abdestilliert, wobei eine weil31iche Masse zurtick- 
bleibt, aus welcher mit Aceton eine krystatlisierte Substanz 

erhalten werden konnte. Der Rtickstand aus ~ther wog 10"5g 

bei 20g  zersetztem Balanophorin. 

Mitder  Kalischmelze wurde noch ein Versuch in gr5f3erem 

Mal3stabe gemacht, wozu 100g Rohbalanophorin und 3 0 0 g  

Kalihydrat verwendet wurden. Zur Zersetzung des gebildeten 

Salzes wurde hierbei SalzsS.ure start Schwefelstiure genommen. 
Infolge eines grSf3eren Verlustes kSnnen die Gewichtsangaben 

fiber die erhaltenen Zersetzungsprodukte nur ganz beilttufige 
sein. Die gewonnene Sti.ure betrug 47"2 g, woraus 16g reines 

Produkt durch Alkoholkrystallisation erhalten wurden. Die in 
der Mutterlauge verbleibende Stture kann am besten dureh 
Destillation im luftverdfinnten Raume rein erhalten werden oder 
durch 121berffihren derselben in den Methylester und nach- 
folgende Verseifung. 
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Aus dem ,~.ther yon diesem Versuche wurden 41 "5 g" des 
zweiten Zersetzungsproduktes yore Balanophorin erhalten. 

Von der aus dem Balanophorin erhaltenen S~ure. 

W.ie ,schon oben erw~hnt, l~fSt sich die S/~ure sowohl aus 
den Produkten der Vakuumdestillation wie auch aus denjenigen 
der  Ka!ischmelze sch6n krystallisiert erhalten. Als L6sungs- 
mittel .:dazu diente der Alkohol; auch Benzol liefert schSne 
Krystallisationen. 

Die  S&ure. hat - -  auf beiden \Vegen hergestellt - -  einen 
Schmelzpunkt.v~ ~ und siedet boi 18"5m1~t Druck bei 
226 his 227~ F~ei einer anderen Destillation, wo ein Druck yon 
55 ncrn. erreieht.wurde , lag der Siedepunkt bei 246 bis 248 ~ 

Um zu sehen, ob es eine ges&ttigte oder ungesS.ttigte Ver- 
bindung ist, wurde eine kleine Probe in VVasser suspendiert 
und mit einer verdfinnten Li3sung yon Kaliumpermanganat und 
Soda geschtittelt. Die violette Farbe des Permanganats blieb 
aber bestehen, ebenso wie bei einer zweiten Probe, welche mit 
verdfhnntem Bromwasser versetzt war, die Gelbf~rbung dutch 
das  B~'om nicht verschwand. Es liegt also eine ges&ttigte 
S~ure vor. 

Von den !aun folgenden E[ementaranalysen m6ge eine 
hier angefi.ihrt werden" 

0" 9.2506 o( Substanz gaben 0 '  6708,~ CO,, und 0" 2735 g H~O. 

In 100 Teilen: 

C . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  72-98 
H 12'13 

Diese und andere Analysen wfirden auf eine Tridecyl- 
s~.u,:e Ca~H~O~ schliel3en lassen, welche einer Berechnung yon 
72"89% Kohlenstoff und t2- 140/0 Wasserstoff entsprieht. 

Als jedoch Titrationen mit der Saure vorgenommen wurdon, 
wurde stets weniger Lauge verbraucht, a l s  die Berechnung 
aufwies. Ebenso gaben die Bestimmungen der Basen in mit 
der S~ure hcrgestellten Salzen Resultate, die nicht in Einklang 
zu bringen waren mit einer Tridccylsiiure. 
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N a c h  v e r s c h i e d e n e n  V e r s u c h e n  w u r d e n  b r a u c h b a r e  W e r t e  

de r  E l e m e n t a r a n a t y s e  erhal ten ,  d ie  mi t  den  T i t r a t i o n e n  u a d  

den  B e s t i m m u n g e n  der  Meta l le  in den  S a l z e n  z u s a m m e n -  

s t immten ,  s o b a l d  die  S u b s t a n z  mit  K u p f e r o x y d  g e m i s c h t  ver-  

b r a n n t  w u r d e .  

Die S/ iure  w u r d e  d a r a u f h i n  a ls  Pa lmi t ins / iu re  ange -  

sp rochen .*  Die A n a l y s e n  l iefer ten fo lgende  R e s u l t a t e :  

I. 0.3106g Substanz gaben 0 '8534g CO.> und 0 '3588g H20. 
II. 0"2038g Substanz gaben 0"5591 s CO~ und 0'2304gr II`>O. 

Ill. 0 "1998 g Substanz gaben 0' 5491 g CO,, un d 0"'~ 258 g I1`>O. 

In 100 T e i l e n :  

Gefunden Berechnet fiir 

~" C16H390, > 
I. If. Ill. 

C . . . . . . . .  74"93 74"83  74'97 75'00 

II . . . . . . . .  12'81 12"56 12"56 12"~}0 

W e l t e r s  w u r d e  e ine  V e r b r e n n u n g  von Sgure  ausgcf t ih r t ,  

d ie  bei  der  K a l i s c h m e l z e  g e w o n n e n  w o r d e n  war.  

0" 3422 gr Substanz gaben 0" 9403 ,'," COe und 0" 4013 g," H20. 

In 100 T e i l e n :  
Berechnet ~r  

Gefunden Ci61113202 
v v 

C . . . . . . . . . . . .  7 4 ' 9 4  7 5 ' 0 0  

H . . . . . . . . . . . .  1 2 " 7 3  ] 2 " 5 0  

l ) a  de r  S c h m e l z p u n k t  und auch  die E l e m e n t a r a n a l y s e  de r  

S&ure g le ich  ist, sei  s ie  a u f  dem e inen  ode r  dem a n d e r e n  W e g e  

he rges te t l t ,  so  ist  es woh l  die g l e i che  S u b s t a n z ,  die dabe i  

e r h a l t e n  wi rd .  

Aueh  das  M o l e k u l a r g e w i c h t  w u r d e  zu  b e s t i m m e n  versuch t .  

Naeh  m e h r e r e n  V e r s u c h e n  konn te  mit  C h lo ro fo rm  noch am 

e h e s t e n  ein Resu l t a t  e r re ich t  w e r d e n .  2 Das  E r g e b n i s  d i e se r  

B e s t i m m u n g  w a r  d a s  fo lgende :  

1 Aucb reine Palmitins~iurc yon der Firma Kahlbaum in Berlin lieferte, nur 
auf diese Wcise vcrbrannt, brauchbarc Werte. 

'2 Nach Bcckmann ' s  Met.hode. 
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K o n s t a n t e  f f ir  C h l o r o f o r m  --- 36 .  

Menge des 
Chloroforms 

Gewicht der 
Substanz 

Beobachtete 
Temperatur- 

erhShung 

Gefundenes Berechnet 
Molekular- fiir 

gewieht  C16H3209 

27 '10  

27"10 

0 '3282  

0"7134 

0"18 242 

0"34 2 7 8  
256 

Schliefllich wurden  noch einige Ti t ra t ionen vorgenommen,  

welche gleichzeitig zur  Best/i t igung der Bes t immung  des 

Molekulargewichtes  dienen sollen. Als Resultat  wurde  erhalten: 

I. 1 "3030 f Subs tanz  brauchten zur Neutralisation 0"2846 g Kalihydrat. 
Von einer Krystallisation aus Benzol. 

II. l ' 2 0 3 Z g  Substanz brauchten zur Neutralisation 0 " 2 6 1 4 g  Kalihydrat. 

Von einer zweiten Krystallisation aus Benzol. 
III. 0 '6018  g Substanz brauchten zur Neutralisation 0" 1817 gr Kalihydrat. 

Von einer Krystallisation aus Alkohol.  

I .  

Verseifungszahl (Anzahl der 

Milligramme KHO, die l g" 
tier Substanz neutralisieren) 218" 4 

Gefunden Berechnet ffir 

" Ci6H3202 
II. III. , v 

217"2 218"8 218 '7  

Der Schmelzpunkt  von 62"5" s t immt mit den Angaben  

tiber den Schmelzpunkt  der Palmitins/iure (62 und 62"6 ~ gut  

iiberein. 1 Ebenso  sind die Siedepunkte  yon 226 bis 227" bei 

18"5 m m  Druck und von 246 bis 248 ~ bei 55 m m  Druck mit 

den folgenden Angaben : 215 ~ bei 15 m m  und 268" 5 bis 271 �9 5 ~ 

bei 100 m m  wohl in Einklang zu bringen.~ 
Es liegt also hier PalmitinsS.ure vor und zur wei teren 

Best/ i t igung ftir die Annahme  de r se lben  sollen noch die dar- 

gestell ten Salze und einige Analysen derselben aufgeffihrt 

werden.  

1 B e i l s t e i n ,  Handb.  d. org. Chemie, 3. Aufl., I, 443 u nd 1. Erg~.nzungs- 
band zu B e i l s t e i n ' s  Handb., 159. 

2 Ibidem. 
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Das Kalisalz. 

Selbes wurde hergestellt durch Neutralisation der S/lure 
mit Kalilauge. Es bildet kleine Krystalle (I und II). 

Weiters wurde das Salz gewonnen aus in 5theralkohol 
gelSster S/iure, die mit trockenem kohlensauren Kali versetzt 
war. Durch langes Erhitzen auf dem Wasserbade schied sich 
hierbei das Salz in schSnen Krystallschuppen ab (III und IV). 

Die Analysen ergaben: 

I. 0 " 2 2 0 2 g  Substanz gaben, mitKupferoxyd undKaliumbichromatverbrannt,  

0" 5279 g CO 2 und 0" 2146 g H20. 

II. 0 " 2 9 3 9 g  Substanz gaben nach dem Verbrennen 0 "0690 g K2CO 3. 

III. 0 " 2 6 5 3 g  Substanz gaben 0"0612 g K2CO a. 

IV. 0 '  2403g  Substanz gaben 0" 1971 g K2Pt C1G. 

In 100 Teilen: 

Gefunden Berechnetffir 

C:6H3102 K 
I. II. III. IV." , 

C . . . . . . . . . .  65 '34  - -  - -  - -  65 '30  

H . . . . . . . . . .  10 '80 - -  - -  - -  10 '54 

K . . . . . . . . .  - -  13'27 13"04 t 3 ' 1 5  13"26 

Das Barytsalz. 

Dieses wurde auf  drei Arten hergestellt: 

I. aus mit Kalilauge neutralisierter S/iure und Chlor- 
bariumlSsung. Weil3es krystallinisches Pulver; 

II. Stiure wurde in tiberschtissigem Ammoniak gelSst und 
dann mit Chlorbarium gef/illt. Krystallinisches Pulver; 

III. und IV. aus freier S/lure in Alkohol und essigsaurem 
Baryt unter Erw~irmen auf dem Wasserbade. Bildet Krystall- 
schuppen. 

Die Analysen lieferten: 

I. 0" 2883 g Substanz gaben, verbrannt, 0" 0883 g Ba CO a. 

II. 0 ' 2 9 7 0 g  Substanz gaben 0 " 0 9 1 0 g  BaCO 3. 

III. 0" 2936 g Substanz gaben 0 '  0894 g Ba CO s. 

IV. 0'2343gSubstanz gaben, mitKupferoxyd undKaliumbichromat verbrannt, 
0' 5079g CO 2 und 0" 2030g H20. 
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In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet fiir 

I. tI. III: IV. C3~H620~Ba 
v 

C . . . . . . . . . .  - -  " ~ - -  59"1:1 5 9 " 3 1  

H . . . ,  ; . . . . .  -2  --: - -  9"60 9"57 

- -  2 t  �9 22 Ba . . . . . . . . . .  21"33 21"31 21- 19 

Das Silbersalz. 

Zu mit Natronlauge neutralisierter S~.ure wurde ein l)ber- 
schtlB yon salpetersaurem Silber gegeben. Der entstandene 
Niederschlag wurde abgesaugt u n d  nach dem Waschen 
getrocknet. Das Salz stellt ein weit3es amorphes Pulver dar, 
ist sehr leicht und wird beim Reiben stark elektrisch. Vom 
Tageslicht wird es nicht geschw~irzt. I Es ist 16slich in heigem 
Toluol und ffiltt daraus schon bei geringer Abktihlung als 
Gallerte aus. Nach dem Trocknen bildet der Niederschlag 
mikroSlkopisch-kleine verfilzte Nadeln. 

Bestimmungen des Silbers gaben: 

I. 0" 2993 g Substanz lieferten nach dem Verbrennen 0 '  0888 g Ag. 

II. 0 '  3040 g Substanz !ieferten 0" 0898 ff Ag. 

III. 0" 2464 g Substanz lieferten 0" 0732 g Ag. 

IV. 0'  2885 g" Substanz lieferten 0" 0864 g Ag. 

In 100 Teilen: 
Gefunden 

I. II.  III. IV. 

Ag . . . . . . . . .  29"66 29"54 29 '70  29"94 

Berechnet fiir 

C1GH~IO2Ag 
i v  

29"75 

Die Elementaranalysen ergaben folgende Werte: 

I. 0" 2231 g Substanz gaben 0 " 4 2 8 2 2  CO~ und 0. 17072 H20. 

II. 0 - 2 1 1 5 2  Substanz gaben 0"40992"CO s u n d 0 " ! 6 9 2 2  H20. 

In 100 Teilen: 
Gefunden Berezhnet fiir 

C16H8102Ag 
I. II. , 

C . . . . . . . . . .  52"35 52"86 52 '89 

H . . . . . . . . . .  8"47 8"88 8"54 

1 Ebenso H e i n t z ,  Ann. d. Chemie u. Pharm., 88, 29~. 
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Aut3erdem war auch das Natronsalz, das Kalksalz und 

das Kupfersalz hergestellt  worden,  yon denen die durch- 

geffihrten Best immungen der Metalle mit den betreffenden 
Sa lzen  der Palmitins/iure zusammenst immten.  Vorn Kupfersalz 

w/ire zu erw/ihnen, daft sich selbes in Benzol ziemlich gut 

beirn E r w / i r m e n  liSst und beim Erkal ten als krystall inischer 

Niederschlag ausfS.11tl 
Auch wurden  der Methyl- und der Athyles ter  noch her- 

gestellt, yon denen zum Schlusse einiges gesagt  sein soll. 

Der  Methy le s ter .  

Es wurden 4 g S~iure und 30 g wasserfreier  Holzgeist  
verwendet.  In diese L6sung wurde HC1-Gas bis zur S~tttigung 
eingeleitet. Darauf wurde  die Masse in Wasser  gegossen,  wobei 

der Ester sich oben als Kuchen abscheidet. Ohne besondere 
T rocknung  wurde de r  Ester  sp~iter im luftverdfinnten Raume 

destilliert. Dabei siedet er bei 12 mm Druck bei 184 ~ Die Aus- 
beute  betrug 3 ' 3 g  yon 3 " 8 g  Rohprodukt.  

Der Methylester  bildet eine weil3e krystallinische Masse 

mit s c h w a c h e m  Geruch und hat einen Schmelzpunkt  yon 29 ~ 
Angegeben findet sich 28~ 2 

Eine Verbrennungsanalyse  lieferte folgende Daten: 

o, 2303 g Substanz gaben 0" 6357 ~ CO~ und 0" 2580g H20. 

In 100 Teilen:  
Bereehnet fiir 

Gefunden C17H350 ~ 

C . . . . . . . . . . . .  75"29 75"55 
H . . . . . . . . . . . .  12"46 12"59 

Der  ~ t h y l e s t e r .  

Es wurden 5 g S/~ure und 30 tea a absoluter Alkohol 

genommen und im iibrigen wie beim Methylester  verfahren. 
Der abgeschiedene Kuchen wurde hier in J~ther gel6st und 
mit CaCI~ behandelt,  bevor die Vakuumdesti l lat ion ausgefCthrt 

: Bei ls te in ,  I. c. 
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wurde. Sein Siedepunkt bei 10 mm Druck ist 191~ Angegeben 
ist 184"5 bis 185"5~ bei 10ram. 1 

Die Rohausbeute an Ester betrug 5 g, reiner Ester wUrden 
4"3g  erhalten. Er bildet wie der Methylester eine rein weil3e 
krystallinische Masse, die bei 25 ~ schmilzt und dabei einen 
schwachen, nicht unangenehmen Geruch hat: Die Angaben des 
Schmelzpunktes lauten auf 24"2 und 24"0~ 

Eine Verseifung des Esters lieferte folgendes Resultat: 

0 '  5997 g" Substanz brauchten  zur  Verseifung 0" 1186 g Kalihydrat .  

Berechnet flit 

Gefunden ClsH360 ~ 

Verseifungszahl  . . . . . . .  197" 7 197" 2 

Eine Elementaranalyse ergab: 

O" 2250 2" Subs tanz  gaben  0 ' 6 2 5 0 3  CO s und  0 '  2632 g H20. 

In 100 Teilen: 
Berechnet ffir 

G e ~ n d e n  C~8H3~O ~ 

C . . . . . . . . . . . .  75"78 76"05 

H . . . . . . . . . . . .  12"97 12"68 

ljber die anderen Zersetzungsprodukte des Balanophorins 
bei der Destillation im Vakuum und bei der Kalischmelze soll 
dann ein weiterer Teil dieser Arbeit handeln. 

1 1. Erg~inzungsband zu B e i l s t e i n ' s  Handb. ,  1. c. 

Ibidem und  B e i l s t e i n ' s  Handb. ,  1. c. 


