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Zuin Schluss sei 1iooh Lwiiietlit, dasa 8clion seit lgngerer Zeit 
Baiicr und icli !nit ciiier eingehtwhren Untrrwchung iiber die Pi- 
melinsiiure und nndcrer Abkiinrnrliiigr de8 Canildrers beschaftigt sind, 
welche, wie wir glauben . die liier angedrutete Ansicht bestiitigen 
wird. 

W i e n ,  den 24. Mai 1870. 

156. V. W srttia: Mittheilungen aus den1 techn. Laboratoriuiii des 
k. ung Polytecliiiiknnis in Ofen. 

(Eingegangsn am 27. Maai.) 
1. Bei t r i ige  z u r  K e n n t n i s s  d e r  A n t h r t r c e i i - F a r b s t o f f e .  

Die AH. G r a h e  und L i e b e r n i a n n  erwlhnen in ilirer Abhand- 
lurig ,,Ueber Antlir:mn und Alizarin""), dass das Anthrachinon dar 
Einwirkung von Oxydationsmit teln mit urigehcurcr Euergie.widerst.elii ; 
dass selbst slkoholisclle IMilauge in ziigeschiiiolaenem Glasrohr bei 
200" nicht auf dassrlbe eiiiwirkt , und aucli sclinielsendes Kali kcirie 
Verandcrung hervorhringt,. Icli kann nur mittheilen, dass es niir ge- 
lungen ist, das Antrachinon tr0t.z seiner auffallenden Bestandigkeit 
direct zu oxydiren, nnd will die hieraiif bezuglichen Versuche kurz 
beschreibeii. 

Erhitzt man eine rthsolul. alkoholische Lijsung vou reihein, mittelst 
Chromsaure erhaltenem, wiederholi. sublimirteru, fmt fapblosem Aritra-. 
chinon mit  festeni Aetzkali in cinein Probirrolir mini Kochen, so be- 
[nerkt man bald, dass die Lovung gelb wird und zwei Schichten bil- 
det: eine untere, bestehend ails geschmolzeiiem Aetzkuli , urid eine 
oberr , alkoholisclie Aiithrachinoiilijsuiig. h i  fortgesctxteni Erhitzeri 
fiirbt sich die obere Liisung immcr diiiikler, schliefslich wivd dieselbe, 
w e ~ ~ i i  nur  noch wenig Alkohol vorliaiiclcn ist, gatlz brauuschwarz, und 
n u n  inischen sicb die zwei Fliissigkc'iteir untrr starker Gasentwicke- 
lung, die Masse w i d  schiiri %run, dniiri  diinkr~lblau, und Le i  weiteriii 
E:rhit.ren tritt eiidlich die charakteristische violette Farbe dtls Alizarin- 
Kalis auf. Nun 1:'isst tiiari rrkalten, lost in Wasser, fiillt die purpur- 
- 
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violefte Liisung lnit Schwefelsaure, extrahirt mit Aether, und kenu 
nun aus der atberischen Liisung mit wiisserigem Kali das Alizarin 
rnit allen seinen charakteristischen Eigeioschaften abscheiden. Doch 
wird bei dieser Operation bei weitem der griissere Theil des Antra- 
chinous nicht angegriffen j man kann dasselbe nur durch wiederholtes: 
Schmelzen rnit neuen Kali- und Alkohol-IMengen in Farbstoff urnwan- 
deln. Der Vorgang ist bier drrselbe, urie bei der Darstelliing der 
sogenannten Chinonsaure von S c h o o n  b r o o d  t"), welcher beobachtet 
hat, dass diese Verbindung durch Erhitzen des Chinons niit Aetzkali 
unter Wasserstoffentwicklung entsteht. Dieser Kijrper hat die Zu- 
samniensetzung C, H, (OH), 0,; also Bi'oxychinon. Setzt man der 
alkoboliseben Antracbinon-Liisung etwas Zinnchloriir hinau und erhitzt 
auf gleiche Weise rnit festem Kali bis zum Schrnelzen, so beob- 
achtet man eiue eigenthiimlicbe Erscheinung. 1st Zinncliloriir i m  
Ueberschuss vorhanden , so wird die untere geschmolzene Kalischicht 
vie1 friiher griin, als beim Schmelzen ohne Zinnchloriir; die obere, 
alkoholische Fliissigkeit aber w i d  nach lturzer Zeit feurig blutrotb, 
und bedeck sicb beim Erkalten und OtTenstehenlassen oder beim 
Durchleiten eines Luftstrornes uiit einer braunschwarrcn Haut, die 
durch Scbiitteln der Fliissigkeit entfernt, sich immer so lange von 
Neueni bildet, als die Liisung noch jene intensiv rothe Farbe zeigt. 
Der nbgeschiedene braunscliwarze Niederschlng , abfiltrirt und ge- 
waschen, wird durch festes Kali allein theilweise zu Alizarin oxydirt. 
Mit der na,heren Untersucliung der dabei gebildeten Kiirper bin ich 
gegenwartig beschaftigt. Lasst man die erwiihnte blutrotlie Kaliliisuog 
nicbt erkalten, sondern erhitzt bia ziim Sclimelzen, so wird die game 
Masse griin, dann blau, schliesslieh violett. Hat man Ueberschuss 
ron Zinnchloriir zugesetzt, so bildet sich weniger, und rnanchmal gar 
kein Alizarin; in geringer Menge jedoch beigemengt, steigert Zinu- 
c.hloriir die Ausbeute an Parhsfoff. Die erwiihnten Operationen in- 
dessen lassen sich rnit nur kleiiren Portionen sicher ausfiihren ; arbeitet 
man niit grossorn Mengen, so erhiilt man hiiufig nur braune oder 
rothbraune humiuartige Substanzen , aber keinen , oder sehr wenig 
Farbstoff. Weit ergiebiger lasst sich die direkte Oxydation des Antra- 
chinons so ausfiihren, dass man dasselbe vvolil gemengt rnit ungefahr 
dem doppelten Gewichte Natrium-Aethylat in schmelzendes Kali ein- 
tragt. Nach dern Zusatz der eiozelnen Portionen dieses Genienges 
findet starkes Aufschiiumen statt, die Masse wird braunschwarz, spiiter 
faet ganz schwarz. Man tragt nun unter fo:twahrendem Umriihren 
so lange ein, bis das Product ganz dick wird und am Rande der Por- 
zellanscbale die Schmelze i n  diinnen Partien scbwarzviolett erscheint. 
Nach ungefahr viertelstiindigc=m Schrnelzen lasst man erkalten , fiillt 
die braunviolette Losung mit Schwefelsaure, und erhalt so den un- 
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reinen Farbstoff in Form brauner Flocken, welchem nocb unzersetztes 
Antracbinon , sowie bei der Oxydation gebildete humusartige Kijrper 
beigemengt sind. Man schiittelt niin rnit Aether, welcher nur Alizarin 
und etwas Antbrachinon aufnimmt, entzieht der aetherischen L6sung 
den reinen Farbstoff mit Natronlauge, und wiederholt mit dereelben 
Portion Aether die angegebenen Operationen, so lange derselbe nocb 
Farbstoff aufnimmt. Nun vereinigt man die Farbstoff lijsungen, fallt 
mit Scbwefelsiiure, filtrirt , wascht und sublimirt nach dem Trocknen. 

Die geringe Menge des dem Alizarin noch anhangenden Antra- 
chinons lasst sich leicht durch vorsichtiges Erhitzen im Saridbade bis 
auf 180- 200° sicher und vollstiindig entfernen; erst uber diese Tem- 
peratur hinaus und bis gegen 300' sublimirt das Alizarin in den 
charakteristischen orangerothen federartigen Nadeln. Icb vcrglich nun 
dieses Produkt der direkteu Qxydation des Antrachinons mit reinem 
Pflanzen-Alizarin und dem sublimirten Praparate der HH. Meis  t e r ,  
Lt i ( - ius  & Comp. ir i  Hiichst und konnte die rollstlindige IdeirtitPt 
jenei drei Prgparate konstatiren. D a  ich mir grijkere Quantitiiten 
reines PflanzenAAlizarin darstellen wollte, echlug ich ein Berfabren 
ein, das ich seiner ungemeinen Einfachheit wegen kurz anfiihren will. 

TErkischroth gd5rbte Baumwtllstoffe werden am Besten mit einem 
Gemenge von Alkobol und starker Salzsaure im Wasserbad ausge- 
zogen, die LGsung mit Kali gefiillt, der prachtig purpurviolette Nie- 
derschlag abfiltrirt, gewaschen und auf  dem Filter mit verdiinnter Salz- 
siiure zersetzt; die so erbaltene orangegelbe Masse gewaschen und 
nach dem Trocknen sublimirt. Man erhalt SO in eine:, halben Stunde 
griilsere Mengen vom reinsten Alizarin. Auch kann man die gefarb- 
ten Stoffe nur kurze Zeit (2-3 Minuten) mit concentrirter Schwefel- 
saure behandeln, und dann die blutrothe LBsung rnit Wasser fallen, 
um den Farbstoff zu erhalten, dem aber hartnackig eine fettige Sub- 
stanz, von der Beize herriihreud, anbiingt, die s ic i  nur durch Rehan- 
deln mit Kali, abermaliges Zersetzen und nachheriges Sublimiren voll- 
standig entferneu lasst. 

Behandelt man rnit Krapp gefarbtc? Stoffe rnit concentrirter Schwe- 
felsaure l a n g e r e  Zeit und verdiinnt dann mit Wasser, so scbeidet 
sich ein wolliger, holzgelbcr Niederschlag ab, der sich, got gewascben, 
ganz ausgezeicbnet zum Farben gebeiater Stoffe verwenden lasst. 
Vielleicht kiinnfe man dieses hiichst einfache Verfahren im Grossen 
anwenden, um auf diese Weise aus alten, unbrauchbaren Stoffen ein 
ziemlich concentrirtw Farbmaterial in aussergewiihnlich reiuem Zu- 
stand zu erhalten. 

I n  ganz frisch bereiteter, abeolut kohlensaurefreier Natronlarige 
liist sich Jas  Pflanzen -Alizarin and mein direktes Oxydationsproduct 
mit prachtig rein indigoblauer Farbe; die Liisung in einem Uhrglas 
mf weieser Unterlage betrachtet zeigt eine eigenthiimlich roi6che Ver- 



lnderung; dieselbe wird an den Randern sehr schnell violett, nach 
einigen Augenblicken sc.hon zeigen sich carnijnviole.tte Flecken, welche 
dann rasch durch die game Fltssigkeit zunehmcn und schon nach 
wenigen Minuten ist die Losung rein carminroth, welc.he Farbe dnnri 
langere Zeit ansteht. Das H o c h s t e r  Product zcigte gleich irn ersten 
Moment der Losung schon einen violetten 'ron nnd wurde dann gleich- 
falls rasch carminroth; im nicbt sublimirteii Zustande lost sich dieses 
Praparat mit stark rotbvioletter Farbe, welche beim Stehen iiber Nxcht 
im offenen Uhrglase in eiiien gelbbrannen Ton iihergeht.. 

Schliesslich noch einige Worte uber Anthracen eelbst. Nach 
F r i t z s c h e ' s  Angabe so11 das aus einer irn Sorineiilicht. gebleichteri 
Benzollasung abgeschiedene Anthracen pracht.volle violet.thlxue Fluores- 
cenz zeigen; ich konnte das Entstehen dieser Krystalle ganz aunge- 
zeichnet beobachten, als ich Anthracen rnit geschrnolzenem Schwefel 
behandelte, wobei Strome vcn  Scbwefelfl.asseratoff entwicheri. *) Bei 
dieser Operation sublimirte tiur eiri Theil des iiberschlssigen Anthra- 
cen3 in schiinen Krystallen, welche nuii jene violetthlaoe Fluoresceuz 
zeigten, wahrerid dasselbe A nt.hracen ohne Beharidluug niit Schwefel 
wiederholt umkrystallisirt, dann im luftleeren Raume suhlirnirl, schnee- 
weisse oder ganz farblose Rrgstalle liefert.e, die absolut nichts von 
jener schonen Fluorescenz zeigten , und nur an einigen Krystnllblltt- 
chen konnte man an den 1Csnte.n bei gunstiger Beleuchtuiig den be- 
kannten grtinen Reflex Oeobachterr. Die Snblirnation im luftleeren 
Raurne knnn ich iiberhaupt nicht genng anempfehlen, besondern fur 
grassere Mengen ron Alizarin; ein weites Rohr, de9;sen hinterer Theil 
mit der zu sublimirehdes Substanz gefullt. jst, liagt ron heissem Sand 
umgeben und ist mit einer Sprengel'sc.hen ~uecltsi1l)Prpiinip~ oder 
Kunsen'schen Wasaerpunipe in Verbiiictaiig gewtzt. Es gehb nun so 
die Sublimation ganz auagezeichnet vor  sich; ich erhieh reines 41isa- 
rin in 3-4"' dicken Rinden rnit schiiri factttirter Obrrflkche u t d  
duukelfeuerrother Farbe; bei langsi~.nwrn. rorsizhtigem Eihitzrn 1,ildeit 
sich mancbmal halbzolllangr , ziernIi<:li dic.kt!, stanglige Nxdeln yon 
derselben dunklen Farbe, die zerrieban ,fi(!i orangegelbes Pulver liefern. 

11. U e b e r  R e i u d a r s t , e l l u n g  d e s  Antl i i .aCei is  ( v o n  A. S c h u l l e r ) .  

Hat man grossere Qoantitaten von rohem, rtcicli rnit oligen Sub- 
sfsnzen velnrireinigtem Anthracen zu rei nigen, so liissi rich dies durcit 
Urnkrystallisireii aus Benznl oder Alkohol (seiner ri:lat,iv geringen 
Liislichkeit wegen) nur  mit grrws~ni %eit.- und Miihr-Vednst R tist'iihi,rri. 
Auch hblirnatioii jeiirr uiireiiirn M:rssc k t  bei griisserer (&antitit 
nur schwer aw,zuf'~itirt~ii; m i  bestvii gt~lirigl die Rei'tiigung du,.ch fql- 
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gende Operation: In einer geraumigen Retorte wird Anthracen vor- 
sichtig bis zum beginnenden Sieden erhitzt, die Retorte mit einer 
grossen tubulirten Glasglocke oder einem ahnlichen irdenen Gefasse, 
dessen Bodenaffnung mit einem feinen Drathgitter geschlossen ist, in 
Verbindung gesetzt. Nun blast man mittelst eines starken Blasebalges 
einen kriiftigen Luftstrom in die Retorte und treibt auf diese Weise 
das Anthracen in ganz erstaunlich kuraer Zeit fast vollsthdig rein 
iind trocken ab. Es verdichtet sich in der Glocke als schwachgelb- 
liche, schneeartige Masse; dieselbe Menge Anthracen, zu deren Rei- 
nigung durch TJmkrystallisiren oder Sublimiren auf gewohnliche WeiRe 
einige Tage erforderlich sind, erbiilt man nach dem eben mitgetheil- 
tbn Verfahren in eben so vie1 Stunden; dabei bekommt man das An- 
thracen in einer ganz pulverigen Form, in der es besonders leicht 
Oxydationsmitteln zugiinglich ist. Aiich Antrarhinon, aus rohem An- 
thracen dargestellt, kann man auf diese Weise als hellgelbes, den 
Schwefelblumen ahnliches Pulver erhalten; nur verstopft Antrachinon 
den Hals der Retorte leichter als Anthracen, was durch entsprechende 
Vorsichtsmaassregeln zu beseitigen ist. 

Ofen, den 24. Mai 1870. 

157. F. Melme:  Ueber daa Azotoluol und einige seiner 
Abkommlinge. 

(Aus dem Berl. Univers. Laboratorium, LII. Eingegaogen am 29. hllai.) 
Die dem Azohenzd und seinen Derivaten in der Toluylreihe ent- 

sprechenden Kiirper Bind bereits mehrfach aegenstand der 1Jnter- 
suchung gewesen, die Kenntniss derselben ist gleichwobl sehr frag- 
mentarisch geblieben, und ich habe deshalb neue Versuche uber diese 
Verbindungen angestellt, deren Ergebniss ich der Gescllschaft ~ “ i i -  

legen mir erlaube. 
Ausgangspunkt der Arbeit war ein schiin krystallisirtes Nitro- 

totuol, welches im Zustande nahezu vollendeter Reinheit aus der Fa- 
brik der HH. M a r t i u s  und M e n d e l s s o h n  bezogen wurde. 

1. A z o t o l u o l .  
Wer i g o  und J a w  o r s k y erhielten das Azotoluol durch Einwir- 

kung von Natriumarnalgam auf eine alkoholische Losung des Nitro- 
toluols unter zeitweiaem Zusatz von Eesigsaure. Die rothe Lijsiiiig 
wurde zur Trockne gebracht, der Ruckstand mit Aether ausgezogen, 
und die nach Verdunsten desselben erhaltenen Krystalle durch L h -  
krystallisiren aus Alkohol gereiuigl. J a w o r s  ky  erwahnt dabei der 
geringen Ausbeute an Azotoluol, welche sich leicht durch die Anwen- 
dung eines Rhr unreiuen Nitrotoluols erldiirt. 


