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C. Versuche zur lsolierung der optisch aktiven
Kérper.

Die Isolierung derjenigen Substanz, die der Triger der

"

optischen Aktivitit ist, wird wesentlich erschwert durch

1

und chemische Beschaffenheit

ganz dhnliche physikalis

1sserstolre,

dieser hochmolekularen Kohle:

[ch beniitzte dazu die drei foleenden Methoden:

1. die verschiedene Loslichkeit (kalte Fraktionierung),

2. die Anwendung chemischer Reaktionen.

die fraktionierte Destillation

1. Kalte Fraktionierung.

Dieses Verfahren, welches auf der verschiedenen Lislich-

keit der Kohlenwasserstoffe in Ather-Alk:
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Meine Versuche griindeten sich auf die Tatsache,
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Fraktion der zweiten Vakuumdestillatiot
verwendet: Praktion IX, Siedepunkt 18 bei

,7 mm Druck, Drehung 32.4° 20 em Sacch.
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Die beiden Schichten wurden im Scheidetrichter getrennt

und die dtherische Losung mit Wasser gefillt, wodurch

Fraktion 1 erhalten wurde.

Durch Wiederauflosen der mit Alkohol gefillter

>chichten, deren idtherische mit Wasser Fraktion Il

Der im Alkohol gebliebene Riickstand gab nach L

Ather und Ausfillen mit Wasser Fraktion I11.
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Bei einem weiteren Versuch wurde die Fillu

Wasser vermieden, um jeden EinfluB des Wassers
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Versuche der Isolierung aul chemischem Wege
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) Reaktion ein, und als ich das Reaktionsprodukt
in Wasser gof3, fiel ein fl

Stehen sich unter Verharzung zersetzte und sich auf keine

eme s

ockiger, brauner Kaérper, aus der beim

Weise durch Kristallisieren reinigen

Ebenso wirkte Schwefelsidure oxvdierend ein: das canze

O] wurde darin geldst und bein

1 Eingieflen in Wasser fi

harzige, unfaBbare Oxydationsprodukte aus.

3. Weitere Versuche der Isolierung durch fraktionierte
Destillation.
E

nicht hatten, wurde versucht, durch weiter getriebene frak-

Da die vorstehenden Versuche das gewiinschte Ergebnis
tionierte Destillation Teile zu erhalten, in denen das Maximum
der optischen Aktivitit erreicht war. In der Tat ergab
denn auch die unten aufgefithrte Destillation, welche mit
der Fraktion VII, der vierten Vakuumdestillation, wvom
Siedepunkt 220—260° bei 2 mm Druck und einer Drehung
von 40° (20 cm Sacch.), vorgenommen wurde, eine Anhidufung
der optischen Aktivitit bis zu 48° (20 em Sacch.).

[.eider war es mir infolge Mangels an geniigender
Menge an Ausgangsmaterial nicht moglich, in dieser Richtung
noch weiter zu gehen; die hochstdrehende Fraktion betrug
namlich nur 1o ccm, auBerdem schien diese Fraktion schon
so einheitlich und rein, dafl sie selbst untersucht werden
konnte.

Die fraktionierte Destillation mit Zuhilfenahme der

Gaede-Pumpe verlief nach folgender Tabelle:

Fraktionierung

ro cem O] der Fraktion VII der 4. Vakuumdestillation.
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Sacch., sind folgende Elementaranalysen ausge

a) 0,0886 g Substanz e

L':[}n-]| 0.00050 §

\|\,|! 0.2047 Cco
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| o Substanz gaben 1o g, HiQ
ind 0,2663 CO
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I 33
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Molekulargewichtsbestimmungen.

Um zur Beurteilung d

der stirkst drehenden Fraktion
wurde eine Molekulargewichtsbestimmung nach der

mannschen Siedemethode ausgefiihrt.
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Da die Substanz doch nicht als ganz homogen anzu-
nehmen war,und wie Normann! angibt,die Molekulargewichte

uneinheit

icher Substanzen bei Anwendung verschiedener

Mengen derselben ziemlich schwanken, sind die Ergebnisse
nicht ganz einwandsfrei: trotzdem erhielt ich ganz gut iiber-
einstimmende Zahlen, wenn ich die hochsten Siedepunkts-
erhohungen in Betracht zog.

Als Losungsmittel benutzte ich reines Benzol.

Das Molekulargewicht ergibt sich aus der Formel:

{ L
k fiir Benzol = 2610

i

a) 0,1071 g Substanz, in 21,206 g Benzol gelost, ver-
ursachten eine Siedepunktserhohung von 4 = 0,06°

Daraus ergibt sich nach obiger Formel das Molekular-
gewicht M = 214q,7.

b) 0,0066 g Substanz, in 23,68 ¢ Benzol oelost, ver-
ursachten eine Siedepunktserhohung von 0,05°

\lso Molekulargewicht M = 213,0.

Das Molekulargewicht des beim Erhitzen des Chole-
sterylens (neben Oktan und Oktylen) sich bildenden Kohlen-
wasserstoffs C;,H,s ist nach Albrecht? 2:6.

Es wurde auch noch versucht, dic Anwesenheit von

Cholesterin oder Cholesterinderivaten mit den bekannten

Reaktionen speziell der Reaktion mit Trichloressigsiure
nachzuweisen.
[ch fi

irte die Reaktion nach den Angaben von Ra-
kusin3 aus: In einem ganz kleinen Probierglischen wurden
einige Kristalle von Trichloressigsdure auf dem kleinen.

abgedrehten Flimmchen des Bunsenbrenners geschmolzen.
Zur entstandenen Fliissigkeit wurde ein Minimum einer
ganz hellgelben, bei der kalten Fraktionierung erhaltenen

=
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Fraktion gegeben Drehung = +30,6° 20 cm Sacch.) Die
oben analvsierte Fraktion konnte dazu nicht verwendet

len da sie stark rot gefirbt war. DBei der Anwesen-

werdaeri, =

rin oder Derivaten desselben hiitte jetzt

heit von Cholest
eine intensive Rotfirbung auftreten sollen, was aber nicht
te. Das Reaktionsgemisch farbte sich grin.

s durfte demnach angenommen werd dafl Chole-

sterinderivate nicht vorhanden sind.

D. Untersuchung der leichtsiedenden Teile des
Mendozadles auf deren Zusammensetzung.

(Ungesittigte Kohlenwasserstoffe, Benzolkohlenwasserstoffe,
gesittigte Kohlenwasserstoffe, Naphtene.)

Um das Mendozadl vollstindig zu charakterisieren,
wurde es auch auf die Zusammensetzung seiner Leichtole
untersucht.

Als Material verwendete ich die niedrig siedenden
Fraktionen der dritten und vierten Vakuumdestillation, der
Gesamtmenge nach etwa 500 ccm. Sie wurden in folgende

Fraktionen getrennt:

1. 105 120 0,0 CCm
2 I2¢ 130 ), G
3 130 140 I 3,5

150 22

5 150—180 70,5
I 8¢ 220 123,
7 0 250 175
7

firve

Diese Fraktionen benutzte ich zum Nachweis der Olefine

und Benzole,

1. Bestimmung der ungesittigten Kohlenwasserstoffe.
Dazu verwandte ich die Fraktionen 1 und 2, welche, da sic

oeringen Mengen vorhanden waren, vereinigt wurde:

=

Vot
und die Fraktionen 3 und 4.
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