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hiesigen Laboratorium schon lingere Zeit gearbeitet ist und noch ge-
arbeitet werden wird.

Greifswald, den 4. Juli.

190. V. Wartha. Vorliufige Mittheilung.
(Eingegangen am 29. Juni.)

Mit Untersuchungen idber die Vorginge bei der Tiirkischroth-
firberei beschiftigt, konnte ich bis jetzt Folgendes constatiren:

Das eigenthiimliche Feuer, welches die Tiirkischroth gefirbten
Krapp-Artikel auszeichnet, rithrt von einer eigenthiimlichen Fettsiure-
Alizarinverbindung her, welche der Faser nicht stark anhaftet und
derselben mit Ligroin und Aether entzogen werden kann. Verdunstet
man diese Losung, so erhiillt mun ein priichtig feurig scharlachrothes
Fett, das nur mit starker Kalilauge behandelt oder mit Kali geschmol-
zen zersetzt wird, und alsdann die charakteristische Alizarinreaction
zeigt. Der extrahirte Stoff hat alles Feuer verloren, der Ton zieht
mehr ins Kirschrothe und #hnelt ganz den blos mit Zinnbeizeu er-
zeugten Krappfarben. Mit dem Studium dieser Verbindung bin ich
beschiftigt und behalte mir weitere Mittheilungen dariiber vor.

Zu meiner letzthin angegebenen*) Methode der Darstellung von
Pflanzenalizarin kann ich noch hinzufiigen, dass die vorher mit Ligroin
bebandelten Stoffe mit Alkohol-Salzsdure ausgezogen und das Pflauzen-
alizarin aus dieser Losung schon durch blosses Verdiinuen mit viel
Wasser in Form orangegelber Flocken und fast chemisch rein gefillt
werden kénnen; dadurch wird das Verfahren noch viel einfacher.
Ebenso kann ich mittheilen, dass nach sorgfiiltiger Vergleichung das
PHanzenalizarin schon zwischen 130—140°, das synthetische aber erst
zwischen 280-—300° vollsiindig sublimirt.

Ofen, den 25. Juni 1870, Technisches Laboratorium.

191. M. Ballo: Useber die Darstellung des Naphtylamins.
(Eingegangen am 29. Juni.)

Die vorziiglichsten bis jetzt zu dicsem Zwecke empfohlenen Me-
thoden sind mehr oder weniger mit Umstéinden verbunden, welche sie
zur Anwendung im: Grossen nichts weniger als sehr geeignet machen.
So iiberraschend sich auch unter diesen Methoden beispiclsweise jene
von Roussin**) auf dem Papiere ausnimmt, praktisch ausgefiihrt bietet
sie das Naphtylamin in der unangenehmen Form eines Zinndoppelsalzes,
aus welchem das Zinn zunéichst mit Schwefelwasserstoff oder Schwefel-
natrium, dann die Base selbst mit Ammoniak ausgefillt werden muss,

*) Diese Ber. 1870. p. 545.
**) Wagner's Jahresberichte fiir 1861. S. 545.
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Noch umstindlicher, und in Bezug auf Anwendung im Grossen gar
nicht in Betracht kommend, sind die Methoden von Zinin*) und
Piria**). Am leichtesten wurde — vor Jahren schon — in Hrn.
Prof. Bolley’s Laboratorium, bei Gelegenheit einer vergleichenden
Untersuchung der genannten Methoden, das Naphtylamin reichlich und
rein nachdem Bechamp’schen Verfahren, welches bekanntlich auf der
Reduktion des Nitronaphtalins mit Eisen und Essigsiiure beruht, er-
halten. Aber auch diese Methode hat ihre Nachtheile, welche vor-
ziiglich in dem hohen Siedepunkt der Base zu suchen sind; man beob-
achtet bei der Destillation beinahe stets eine Umsetzung des Naphtyl-
amins in Ammouiak und Naphtalin, wenun mit, und stets die Bil-
dung fremder Korper (z. B. Carey Lea’s Jonnaphtin, Schiitzenbeiger’s
Phtalamin, mit welch letzterem die von Clavel**) erhaltene Base
identisch zu sein scheint), wenn ohne Kalkzusatz erhitzt wurde.

Wie ich schon in meiner ersten Mittheilung (diese Berichte
I1I. 288) erwihnte, kann man aber das Naphtylamin aus der mit
Eisen und Essigsdure reducirten Masse sehr leicht mit Wasser-
dimpfen, ganz so wie dies gegenwiirtig allgemein mit dem Anilin
geschieht, iiberdestilliren. Zu diesem Zwecke ibersittigt man die er-
kaltete Reductionsmasse mit Kali- oder Natronlauge, unter Vermei-
dung eines zu grossen Ueberschusses der Basen, da sonst die Masse
zu stark schiumt, und leitet einen kriftigen Dampfstrom hindurch.

Das Destillat ist eine milchig triibe Flissigkeit, ganz &halich
jener, welche resultirt, weon man aus der wissrigen L&sung eines
Naphtylaminsalzes die Base mit Ammoniak ausscheidet, und es formt
sich auch hier das suspendirte Naphtylamin nach kurzer Zeit, zu farb-
losen, verfilzten Krystallnadeln, die durch Leinwand abfiltrirt werden
und sich an der Luft ziemlick gut halten.

Richtig ausgefiihrt eignet sich demmnach diese Methode zur Dar
stellung des Naphtylamins im Grofsen besser, wie die analoge Dar-
stellungsweise des Anilins, weil aus dem milchigen Destillat das Naph-
tylamin sich in fester Form ausscheidet, daher leichter von der Flis-
sigkeit zu trennen ist, wie das fliissige Anilin. Die richtige Aus-
fiithrung der Operation jedoch bietet einige Schwierigkeiten, die im
Interesse des Verfahrens um so weniger verschwiegen werden dirfen,
als dasselbe schon Eingang in die Praxis gefunden zu haben scheint,
wie dies ein Brief der bekannten Firma F. Gerhartz in Cilo vermu-
then lifst. So geschieht es oft, dass

1) die Base sich aus dem Deatillat in Oeltropfen abscheidet, die
erst nach lingerer Zeit erstarren; vorziiglich aber

*) Ann, Chem. Pharm. XLIV. 283.
) 1bid. LXXVIIL 62.
¥} Dingler's polyt. Journ. CXC. 428.
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2) dass das Naphtylamin manchmal mit den Wasserdimpfen nur
sehr schwierig und unvollstindig @iberdestillirt.

Der erste Fall findet seine Erkldrung einfach in der Leichtschmelz-
barkeit des Naphtylamins (50° C.). Das Abscheiden der Base in
fester Form wird daher um so schwieriger erfolgen, je mehr sich die
Temperatur des Destillates 500 nihert, und um so leichter, je voll-
stindiger die im Kiihlrohr condensirte Flissigkeit abgekiihlt warde.
Im letzteren Falle ist die Erscheinung iiberraschend nnd das Produkt
allen Anforderungen eutsprechend, — im ersteren hingegen schwierig
und unansehnlich, obwohl ebenfalls mit den Eigenschaften der reinen
Base begabt.

Der zweite merkwiirdige Fall bleibt — da ich mich in Vermuthun-
gen nicht auszulassen gedenke — von mir aus unerklirt. Nur das
sei bei dieser Gelegenheit bemerkt, dass das Ueberdestilliren der
Base mit Wasserdimpfen um so mehr erschwert wurde, je héher die
Temperatur bei der Reduktion des Nitronaphtalins gestiegen ist, oder
wenn die reducirte Masse vor dem Destilliren mit Wasserddmpfen,
einer theilweisen Destillation dber freiem Feuer unterworfen war
Allzubhohe Temperatur bei der Reduktion kann verhindert werden.
indem man, statt von Aunssen zu kithlen, missig verdinnte Hssig-
silure verwendet,

Hieraus resultirt, dass dieses Verfahren vortheilhaft angewendet
werden kann nur dann, wenn

1) die im Kiihlrohr coudensirten Dimpfe stark abgekidhlt (im
Winter am besten mit Eiswasser) in das Krystallisationsgefiss
gelangen, aund

2) bei der Reduktion jene Héhe der Temperatur, welche das Ver-
dampfen eines Theiles der Reduktionsmasse zur Folge hitte,
vermieden und die Destillation sogleich nach dem Sittigen der
Masse mit einem Alkali vorgenommen wird.

Beide Bedingungen kionnen ohne allen Zweifel bei dem regel-
missigen Gange einer Fabrik erfiillt werden, und es ist mir bislang
kein dritter Umstand vorgekommen, welcher das Misslingen der
Operationen nach sich gezogen hitte. Die Methode eignet sich ferner
um so besser zur Anwendung im Grosseu, als das Reduktionsgefiss
zugleich zem Destillationsgefiisse, und, da das Naphtylamin auch nicht
ganz unloslich in Wasser ist, selbstverstindlich das condensirte Was-
ser — ebenso wie dies in den Anilinfabriken geschicht — zar Spei-
sung des Dampfkessels verwendet werden kann. Um ungefihr ein
Maass zur Beurtheilung der Nothwendigkeit der letzteren Massregel zu
erhalten, habe ich die Loslichkeit des Naphtylamins in Wasser bei
gewihnlicher Temperatur approximativ bestimmt. Der Versuch er-
gab 0.167 Grm. Naphtylamin in 100 CC. Wasser von gew. Tempera-
tur. Die Bestimmung der gelésten Base geschah derart, dass man
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ein bestimmtes Volum der iiberdestillirten und vom Naphtylamin ab-
filtrirten Fliissigkeit mit Salzsiure ibersittigte und die Losung bei ge-
wahnlicher Temperatur iiber Schwefelsiare und Kalkhydrat verdampfen
liess, Mit derartigen Bestimmungen bei verschiedenen Temperaturen
— die ich auch auf das Anilin auszudebnen beabsichtige — bin ich
gegenwirtig beschiftigt.

Pest, im Juni 1870.

182. M. Ballo: Ueber die aus Rosanilinsalzen und Bromnaphtalin
oder Naphtylamin derivirenden Farbstoffe.
(Eingegangen am 29. Juni.

Im Begriffe meine Versuche beziiglich des bei dieser Reaction ge-
bildeten blauen Farbstoffes wieder aufzunehmen (vergl. diese Be-
richte II1. 289) machte ich die Erfahrung., dass es nicht gleichgiilfig
sei, welches Rasanilinsalz man zu diesem Zwecke verwendet. Auf
salzsaures Rosanilin, selbst wenn dies in fein gepulvertem Zustande
angewendet wurde, wirkt Bromnaphtalin unter jenen Umstinden, unter
denen es mit essigsaurem Rosanilin das Violett mit grosster Leichtig-
keit lieferte, ndmlich in offenen Gefiissen erhitzt, nicht ein. Es de-
stillirt hierbei das Bromnaphtalin vollstindig ab und das salzsaure
Rosanilin bleibt unverindert zariick; unter Zusatz von etwas Alkobol
abgedampft, bleibt zwar ein Riickstand, welcher in diinnen Lagen
violet erscheint, in Alkohol 15st er sich jedoch mit rother Farbe auf,
in welcher Lisung Salzsiure die Reactioneén des Violets nur- ver-
schwommen zeigte, so dass im giinstigsten Falle nur Spuren desselben
entstanden sein mogen. Aehnliche Resultate lieferte auch das Naph-
tylamin.

Mit Bromnaphtalin und etwas Alkchol (entsprechend der Dar-
stellung des Hofmann’schen Violets) in zugeschmolzenen Rébren bis
iber 300° erhitzt, verwandelte sich die Farbe der Lésung, ohne
dass ein Uebergang durch Violet oder Blau hiitte beobachtet werden
kénnen, in Braun. Der Inhalt dieser Réhren erstarrte nach dem
Abdestilliren des Alkohols zu braunen, barzihnlichen Massen, die sich
in Alkohol mit gelbbrauner Farbe losen. Aus diegser Lisung kann die
neue Base auf Zusatz eines Alkalis und Verdiinnen mit Wasser aus-
geschieden werden.

Diesen Thatsachen gegeniiber war es nothwendig, meine Zweifel
in die frilher angegebenen Reaktionen dadurcb zu bewiltigen, dass
ich das bei obigen Versuchen angewandte salzsaure Rosanilin in essig-
saures umwandelte aund auf das letztere Bromnaphtalin und Naphtyl-
amin einwirken liess. Hiebei entstand ein Violet, welches in alkoho-
lischer Ldsung dieselben Reaktionen mit Alkalien und Siuren gab,



