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Mittheilangen.

238. 0.Wallach und H. Wichelhaus: Nitrirung des g Naphtols.
(Vorgetragen von Hrn. Wichelhaus).

Kurz vor seinem Tode hat Bolley ein Nitrirungs-Verfahren kennen
gelehrt *), das auch bei solchen Kdrpern zu Resultaten fahrt, die den
gewohnlichen Mitteln auffallender Weise widerstehen: in alkoholischer
Losung gelang es, aus Anthracen z. B., welches bisher nicht nitrirt
werden konnte, Mononitro- und Dinitro-Anthracen zu erhalten.

Wir haben nicht gezdgert, dies Verfahren auf das g Napbtol, das
ebenfalls bisher trotz vieler Versuche ohne Nitro-Derivate gebliehen
war, anzuowenden und sind durch den glicklichen Erfolg erfreut.
Wenn man § Naphtol*) in ziemlich viel Alkohol 16st und mit verdiinn-
ter Salpetersiure im Ueberschuls anf dem Wasserbade erwirmt, so
wird die Losung tief dunkelroth und beginnt bald geringe Mengen
klebriger Farbsubstanz auszusondern. Man kann aber den grifsten Theil
des Alkohols auf dem Wasserbade abdestilliren, ohne allzugrofse Ver-
harzung zu befirchten und erhilt dann auf Zusatz von Wasser eine
eichliche A usscheidung stark geflirbter und firbender flockiger Substanz.

Diese — mitunter ziegelrothe — Masse bedarf einer umstindlichen
Reinigung. Wir haben zweckmilsig gefunden, zuniichst mit Soda-La-
sung aufzunehmen, wobei die Hauptmenge des, wie es scheint, unver-
meidlichen Harzes zuriickbleibt, und mit Salzsiure zu fillen, dann in
wenig Alkoho! unter Zusatz von Thierkohle zu lssen und mit Wasser
wieder abzuschejden, endlich ans Chloroform nach erneutem Kochen
mit Thierkohle umzukrystallisiren, bis die dunkle Farbe in Hellgelb
iibergegangen und an Stelle der Krusten deutlich erkennbare verwach-
sene Nadeln getreten sind.

Dje durch solche Reinigung erhaltene Substanz ist Binitro-p Naph-
tol: C,, Hy; (NOy), (OH)A). Dasselbe krystallisirt in stark glinzenden
hellgelben, zusammenballenden Nadeln, die unter dem Mikroskop als
abgestumpfte Prismen erscheinen und schmilzt nuter plitzlicher Briu-
nung bei 1959 (Binitro-¢Naphtol schmilzt bei 138°). Es ist in Wasser,
auch beim Kochen Zusserst schwer loslich, leichter in Alkohol, sehr
leicht in Aether und Chloroform. Diese Lisungen, sowie diejenigen
der Salze firben intensiv gelb. Die Salzbildung erfolgt aber schwie-
riger, als bei der « Verbindung. Bei Uebergiessen mit Ammoniak fir-
ben sich die Krystalle lebhaft roth und liefern nach Auflésung durch
Kochen ein in glinzenden rothen Nadeln sich ausscheidendes $alz,
das sich an der Luft wieder theilweise zersetzt, so dass nach einiger

*) Diese Ber. III, 808 u. 811,

**) Wir erhalten 3Naphtol in reichlicher Menge und frei von aNaphtol, indem
wit 200 Gramm N, mit 180 Schwefelsture ¥ Stunden auf 160° erhitzen, die fltrirte
LGsung mit Soda neutralisiren und das erhaltene Salzgemenge ohne Weiteres schmelzen.
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Zeit keine vollstindige AuflSsung in Wasser mehr erfolgt. Aus der
Lésung fillt das Silbersalz als scharlachrother flockiger Niederschlag,
das Baryt-Salz hellgelb; das letztere liefert beim Umkrystallisiren aus
siedendem Wasser ebenso gefirbte, diinne biegsame, seideglinzende
Nadeln, die bei 100° roth werden. Alle Salze sind in Wasser sehr
schwer 16slich.

Verbindungen mit Kohlenwasserstoffen scheint das Binitro-fNaph-
tol ebenso wenig einzugehen, wie sein Isomeres aus aNaphtol.

Wir haben begonnen, uns mit den durch Reduction mittelst Zinn
und Salzsfiure u,s. w. entstehenden Korpern zu beschiiftigen und hof-
fen durch Vergleichung dersélben mit den von Martins und Griels
aos Bipitro- aNaphtol erbaltenen Producten®) weitere Anbaltspunkte
zur Bestimmung der Constitution der Naphtalin- Abkémmlinge zu
gewinoen,

239. H. Wichelhaus: Usber die Acetyl-Abkdommlinge des
Ammoniaks.

(Vorgetr. vom Verfasser.)

Im Vergleich zu den Aethyl- u. 5. w. Abkdmmlingen des Ammo-
niaks sind diejenigen, welche Acetyl oder andere Siure-Radicale an
Stelle der Wasserstoff-Atome enthalten, wenig untersucht. Man besitzt
nicht eine einzige bis zur vollstindigen Ersetzung des Wasserstoffs
durchgefiihrte Reibe: dem Acetamid reibt sich ein Diacetamid an, das
kaum gekannt ist und das Triacetamid fehlt bisher vollstindig.

Doch liegt in einer der Bildungsweisen von Diacetamid die An-
deatung, wie das Endglied der Rejhe zu erhalten sei und ich will
gleich beziiglich des ersteren erwihnen, dass dies nach meinen Erfah-
rungen die beste Methode der Darstellung desselben ist. Sie riibrt
von Kekulé her®) und besteht im Erhitzen von Acetonitril mit
Essigsiure: -

CH;.CO.
CH;.C=:zN+ >0
H ,
.CHg.CO
= CH,;.CO---N«
“H
Diesem Vorgange entsprechend deutet sich an:
CH;.CO.
CH,; .Cz:=:N+ >0
CH;.CO~
. CH,;.CO
=CH;.CO---N ¢
~CH,;.CO

*) Anp. d. Chem. u. Pharm. 134, 377.
**) Lehrb. 1, 574. '



