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Gelegentlich meiner voranstehendenUntersuehung fiber das 
Josen suchte ich die unserem Inst i tute zugefiihrten Kohlen, die 
aus dem Bergbau Piberstein bei K6flaeh in Steiermark stamm- 
ten, nach Har t i t  ab nnd ko.nnte dieses Mineral aueh als weil~en 
Anflug finden, der mir naeh dem Abschaben zur Darstelluug 
reinen Josens diente. Da die zur Verffigung stehenden Mengen 
yon hart i treicher Kohle sehr gering waren, untersuchte ich die 
Kohle selbst, worfiber im fo]genden berichtet wird. 

Die mSglichst fein gepulverte l(oh]e aus dem oben ge- 
nannten Revier wnrde im Perko]ator mit Petro]~ther extrahiert,  
wobei man auf 1 kg Kohle etwa 3 1 Petrol~ther anwenden mul~. 
Der Petrolather wird auf dem Wasserbade so lange abdestilliert, 
als die F]fissigkeit noch deutlieh siedet. Es bleibt dann noch so 
viel yon den h5her sieden~en Anteilen des Petrol~thers zurfiek, 
dal] das gelSste Josen nicht auskristallisiert. Man kfihlt ~tuf 
Zimmertemperatur  ab und ]~13t den Ext rak t  noch einige Tage 
stehen. Es scheiden sieh dann mehr oder minder rasch feine, 
weil~e, sieh verfilzende Nadeln aus, die sich im Verlaufe yon 
mehreren Tagen noch vermehren. Aus i kg Kohle erh~lt man au[ 
diese Weise 0.1--0.3g der Substanz. Nach dem Absaugen und 
Nachwaschen mit  Petrol~ither kristallisiert man am besten aus 
Benzol um und erMi]t so reinweil]e, feine Nadeln, die naeh 5fte- 
rein Umkristallisieren bei 2560 (unkorr.) schmelzen. Die Subs~anz 
ist sehr wenig 15slich in Alkohol, Azeton und Petro]~ther, etwas 
leichter 15slich in ;~ther, Chloroform nnd Benzol. Sie ist optisch 
aktiv;  der Wef t  fiir [a] in benzolischer L5sung betr~gt --19.1 ~ 
Die Analysen zeigten, dab es sich um eine sauerstoffhaltige Ver- 
bindung handelt, die nach ihrer Formel C3oIt5oO den Sterinen 
nahesteht. 

Durch die Analyse und die Molekulargewichtsbestimmnng 
al]ein kann die Formel nicht sichergestellt werden. Sie kann 
auch C_.oH4sO oder C3~It~20 lanten. 

Bei Ausffihrung der Reaktion nach S a 1 k o w s k y f~rbt 
sieh die Schwefels~ureschichte schwaeh gelb, die Chloroform- 
schichte bleibt farblos; an der Berfihrungsstelle der beiden 
Sehiehten bildet sich ein etwas st~irker gelb bis rot gefarbter 
Ring. Auch die Reaktion yon L i e b e r m a n n - B u r e h a r d  
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gibt  n u r  eine gelbe  F a r b u n g  der  Schwefels~ureschichte ,  die sich 
ebenso wie bei  der Reak t i on  nach  S a 1 k o w s k y auch  naeh  
l ange m S tehen  n ich t  ~ndert .  Du rch  Digito.nin in a lkohol iseher  
LSsung  ist  die Subs tanz  n ich t  ~allbar. 

Ich  konn te  diesen K S r p e r  auch  als Be lag  an  Kohlens t f i cken  
f inden,  der  sich yon  ~en meis t  schnee.weiB.en Har t i t an f l f igen  da- 
dur'ch unter,scheidet,  daft er im Gegensatz  zu diesem n u r  gelbliche 
K r u s t e n  an  den Quer r i ssen  der  Koh le  bildet ,  die beim E r w ~ r m e n  
m i t  e ine r  F l a m m e  wohl  zerfliel~en, aber  aueh  noch ungelSste  
Ante i l e  der  Subs tanz  en tha l t en ,  w~ihrend H a r t i t k r u s t e n  dab.ei 
so for t  in ein homogenes  01 f ibergehen.  
Analysen: Ber. ftir C3ott~oO: C 84"42, ~I 11"81 ~, ~ol.-Gew. 426"6. 

Gel.: C 84"67, C84"60, H 11"66, 11"85 ~. Mol.-Gew. 4!8, 452. 
4"674 mg Substanz gaben 14"51 mg C02, 4"87 mg H,O 
5"097 mg . . . .  15"81 ,rag COs, 5'40 mg I-I,O 
0"374 ~ng . . . .  g-elSst in 1"890 mg Kampfer (C ~ 38), erniedrigten 

den 8chmelzpunkt urn 18 ~ 
0'668 mg Substanz galoen gel6st in 2" 952 mg Kampfer (C ~ 38), erniedrigten 

den Sehmelzpunkt um 19"5 ~ 
0"01853 g Substanz, gelSst in 1"6140 g Benzol, bei 22 ~ ira 1 Dezimeterrohr 

drehten um - -  0"19 ~ links. [~]~0 ~ - -  19.1o . 

Der  yon  der s te r inahnl ichen  Subs tanz  be f re i t e  E x t r a k t  w i rd  
zuers t  a m  Wasse rbade  im V a k u u m  dest i l l ier t ,  wobei  ers t  gegen  
100 ~ die l e tz ten  Ante i le  des P e t r o l h t h e r s  i ibergehen.  Man  e n t f e r n t  
den bis dah in  f iberdes t i l l i e r ten  Ante i l  und  des t i l l ie r t  bis 1800 
I n n e n t e m p e r a t u r  weiter .  Dabei  geh t  ein 01 fiber, das nach  mehr-  
m a l i g e r  F r a k t i o n i e r u n g  bei gewShnl ichem D ru ck  bei 2650 de- 
s t i l l ie r t  und  die Z u s a m m e n s e t z u n g  C ~ H ~  zeigt. Die Diehte  bei 
22 o be t r~g t  0.8994. Das 01 v e r m a g  B r o m  in der K h l t e  n ieh t  zu 
add i e r e n  und  gibt  keine  P e r m a n g a n a t r e a k t i o n ,  so dal~ die An- 
wesenhe i t  yon  doppe l ten  B i n d u n g e n  sehr u n w ah r sch e in l i ch  ist. 
N a c h  seiner  Zusammense t zung  und  seinen E i g e n s c h a f t e n  
hande l t  es sich um ein vo l l s t and ig  h y d r i e r t e s  Sesqui te rpen .  Das 
T e r p e n  ist opt isch akt iv .  In] ~: = -~ 5.62 ~ I kg  P ib e r s t e in e r  Koh le  
enth~l t  davon  e twa 5--10 g. J edoch  erhhl t  m a n  m a n c h m a l  auch 
vie] 51reiehere Kohle ,  die schon aul~erlich, aueh  im Ans t ehenden ,  
du r c h  e inen fe t t igen  Glanz e r k e n n b a r  ist. 

Ber. fiir C15tL6: C 87"29, H 12"70 o~, ~[ol.-Gew. 206"3. 
GeL: C 87"12, 87"33, H 12"86, 12"78 %, Mol.-Gew. 206. 

7"102, 3"170 mg Substaaz gabea 22"69, 10"15 mg CQ, 8"35, 3"62 qng H20. 
Im 5-cm-Rohr gab das ()l bei 220 eine Drehuna" yon-~-2"53 ~ d ~ 0"8994, 

D~e F o r t s e t z u n g  der Des t i l l a t ion  bis 2500 e rg ib t  ein De- 
sti l lat ,  das schon in der Vor lage  te i lweise  e r s t a r r t  u n d  nach  dem 
Umkr i s t a l l i s i e r en  ausA_lkohol den bei 74 o (unkorr . )  schmelzenden  
.Kohle~lwasserstoff Josen  liefe~rt, f iber dessen E i g e n s c h a f t e n  u n d  
K o n s t i t u t i o n  im vor s t ehenden  ausf f ihr l ich  b e r i ch t e t  w o rd en  ist. 
An J(~sen enth~l t  die Koh le  u n g e f ~ h r  10 g auf  1 kg.  


