— 349 —

berg') eignet sich das Phenylsulfonchlorid sehr gut zur
Trennung der Amine. Das zu untersuchende Gemenge (einige
Uentigramme) wird mit Kalilauge und Phenylsulfonchlorid 2—3 Mi-
nuten lang geschiittelt, bis letzteres zum grissten Theil verschwunden
ist, wobel die Fliissigkeit stets alkalisch reagiren muss. Die tertiiiren
Basen bleiben unveriindert, die secundiren geben feste oder dick-
fliissige, in Siiuren und Alkalien unlisliche Phenylsulfonamide,
wihrend die primiren Amine eine klare Losung geben, aus welcher
durch Salzsiure die Phenylsulfonamide sofort in fester Form
gefillt werden. Die unveriinderten tertiiiren Basen destillirt man im
Wasserdampfstrome ab und trennt im Riickstand die Phenyl-
sulfonamide der secundiéiren Basen durch Filtration von der die
Phenylsulfonamide der primiiren Basen enthaltenden Losung; aus
dem Filtrate fillt man die Phenylsulfonamide der primiren Basen
durch Zusatz von Salzsiure aus. Die Phenylsulfonamide werden
mit starker Salzsiure im geschlossenen Rohr auf 150 —160° erhitzt,
wobel sie in Phenylsufonséiure und die urspriingliche Aminbase

zerfallen.
Bei Siaureamiden, Halogen- und Nitroderivaten der Amine
: ist diese Trennungsmethode nicht anwendbar.

4. Zur Bestimmung des typischen (Amid-) Wasserstoffs
in einem Amin, sowie zur Erkennung und approximativen Bestimmun g
primirer oder secundiirer Basen in Gemengen bedient sich H. Schaff 2)
des Oenanthols, welehes sich mit Basen unter Wasserabscheidung
verbindet, und zwar vereinigt sich 1 Molekiil Oenanthol mit 1 Mole-
kiile elner priméren und mit 2 Molekillen einer secundiren Base
unter Abscheidung von 1 Molekiil Wasser.
| Man lost 2—4 ¢ der zu untersuchenden Base in ihrem drei-
fachen Raumtheil Benzol auf, gibt einige Gramme geschmolzenes
Uhlorealeium in erbsengroflen Stiicken hinzu und liisst aus einer
in Y/, em? getheilten Biirette die Oenantholldsung zufliefien, bis
keine Tritbung durch Wasserausscheidung mehr entsteht. Lost man
695 g Oenanthol in Benzol zu 100 em?® Fliissigkeit aunf, so entspricht
1 em? dieser Losung 0°01 g typischen Wasserstoffs. Es ist gut, das
Chlorcaleium erst dann der Losung der Base zuzusetzen, wenn
durch die ersten Tropfen der Oenanthollosung bereits eine Wasser-
ausscheidung stattgefunden hat.

) Berl. Ber. XXIII. 2962. Chem. Zeitg. XIV. Rep. 337.
“) Ann. Chem. Pharm. 159. 158.
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