
149. Bag R n u t e r t  in Mainz: Ueber die Darstellung schneeweisser 
SaIicylsaure aus roher  Salicylsaure. 

(Eingegangen am 17. April.) 
Bekanntlich hat die nach dem K o l  be’scben Verfahren darge- 

stellte Salicylsaure keine rein weisse Farbe,  sondern ist mehr oder 
weniger stark gelb gefarbt. Auch die von F. v o u H e y d e n  in Dres- 
deo nach obigem patentirten Verfahren dargestellte uud in den Handel 
gebrachte Salicylsaure bildet ein weissliches Pulver mit stark gelbem 
Stich, aus dem durch Umkrystallisiren ziemlich gefarbte Krystalle er- 
halten werden. K o l  b e  selbst giebt als einzige Methode schneeweisse 
Salicylsaure zu erhalten an, dass man die rohe Salicylsaure nach den 
bekannten Methoden in einen Aether verwandeln, diesen wieder durch 
Natronlauge zersetzen solle u. s. w. 

Nun liegen aber die Siedepunkte sowohl des Aethyl- als auch des 
Methyl&thers so hoch, dass sich bei dieser Temperatur bereits ein 
Theil der Salicylsaure z u  zersetzen beginnt. Mir ist es wenigstens 
nie gelungen, nach dieser Methode mehr wie ein Viertel der ursprting- 
lich angewandten Salicylsaure als chemisch reines Produkt zu ge- 
winnen. 

Dei der stets wachsenden Verwendung der Salicylslure zu medi- 
cinischen und chirurgischen Zweckan wird daher ein Verfahren, nach 
welchem die Ausbeute vie1 erheblicher ist uiid fast die ganze Menge 
der vorhandenen Salicylsaure von ihrer farbenden Verunreinigung mit 
geringer Miihe und in  kiirzester Zeit getrennt und gewonnen werden 
kann, willkommen sein. 

Die Salicylsaure kann bekanntlich nicht unzersetzt sublimirt wer- 
den. Sie zerfallt dabei iu Kohlensaure und Carbolsaure. Dagegen 
verdunstet die Salicylsaure in einem Raume, der niit irgend welchem 
Gase oder Dampfe erftillt ist, schon weit unterhalb ihres Siedepunktes, 
j a  weit unterhalb ihres Schmelzpunktes. So lasst sie sich in  den 
condensirten Dampfen siedender , wiissriger Losung mit Leichtigkeit 
nachwctisen und Salicylsaure, die man einem bis 100° C.  erwarmten 
Luftstrome aussetzt, nimmt sehr rasch an Gewicht ab. 

Ich benutate dime Erscheinung zu dem nachstehend beschriebenen 
Verfahren der Reindarstellung der Salicylsaure und f a d  nach vielen 
misslungenen Versuchen, dass sich der iiberhitzte Wasserdampf am 
besten dazu eignet, die Salicylsaure zu verfliichtigen. 

Ich liess mir zu diesem Behufe ein doppelwandiges, kupfernes 
Kesselcben machen und zwar auf die Weise, dass ich zwei kupferne 
Rohren ron verschiedenem Durchmesser in  einanderstecken und die 
Enden durch kupferne Scheiben rnit Hartloth zuliithen liess. Der 
Zwischenraum zwischen den beiden Rohren warde durch eine pas- 
send angebrachte Oeffnung mit geschmolzenem Paraffin gefiillt , und 
in dieselbe Oeffnung ein Thermometer gesteckt urn bei der Operation 
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die Temperatur stets beobachten zu kiinnen. Der innere Raum dieses 
doppelwandigen Kesselchens ist zur Aufiiahme der rohen Salicylsaiire 
bestimmt und es qind an demselben miiglichst weit oben zwei R6hren 
angebracht. Da5 eine Rohr dient zum Zufuhren des iiberhitzten 
Wasserdampfes, durch das andwe, entgegengesetzte, wird das Kessel- 
chen mit roher Salicylsaure beschickt und es dient daseelbe spaterhin 
als Austrittsiiffnung der niit SalicylsBur(, beladenen Wasserdampfr. 
Man giebt diesem Rohre einen Durchmesser von mindestens 3 Centi- 
metern, weil es sich sonst durch die iibergehende Salicylsaure zn 
leicht verstopft. Das doppelwaridige Kesselchen war  bei meinen Ver- 
suchen so gross, dass ich fast ein Kilogramm roher Salicylsaure auf 
einmal in Arbeit riehmen konnte. An dirses letztere Rohr von mio- 
destens 3 Cm. Weiler fiigt man bei der Operation ein eben so weites, 
gerndw Zinnrohr, welches seinerseits in einer L i e  big'schen Kiihl- 
vorrichtung steckt, und stets kalt erhalten wird. An dem oberen 
Ende dieses Zinnrohres, da wo dasselbe mit dem kupfernen Kessel- 
chen in Verbindung steht, lothet man eiri kleines Bleirohrchen mit 
Trichter an, durch welches man bei der Destillation bestandig kaltes, 
destillirtes Wasser eintropfen lasst. 

1st der kpparat  so vorgerirhtet, SO erhitzt man das  kupferne 
Kesselchen bis das im Paraffin steckende Thermometer 1700 C .  zeigt. 
Alsdann lasst man durch das engere Rohr des inneren Raumes auf 
1700 C .  uberhitzten Wasserdampf eintreten. Man entwickelt diesen 
Danipf in einem etwa 2 Liter haltenden Glaskolben und leitet den- 
selben zum Zwecke seiner Ueberhitzung durch ein langes, diinnes 
Rleirohr, welches in vidfachen Windnngen in eioem eisernen Topfe 
i n  a u f  170O C. erhitztem Paraffin liegt. Sobald die rohe Salicylsaure 
die Temperatur des umgebenden Paraffinbades angenommcn hat, was 
immer einige Zeit dauert, beginnt die Destillation derselben in Be- 
gleitung des durchstrGmenden, richtiger des fiber sie hinwegstriimendeti 
Wasserdampfes mit solcher Schnelligkeit, dass sieh die Zinnriihre trotz 
des bestandig eintropfenden Wassers in wenigen Augenblicken ver- 
stopfen wiirde, wenn man nicbt in dieselbe eine Glasriihre oder besser 
no& ein grrissenes Stabchen von gut ausgekochtem Tannenholze 
steckt, mittelst welchrm man wahrend der ganzen Operation durch 
die ganze Zinnrijhre hindurch und bis in das Kesselchen hinein, 
hin nnd her fahrt Die Salicylslure erscheint nun an dem unteren 
Ende des zinnernen Kiihlrohres als ein dicker Brei von schnee- 
weisser Farbe und wird in einem untergestellten Becherglase aufge- 
fangen. 

Gegen Ende der Operation steigert man die Temperatur der bei- 
den Paraffinbgder bis auf 185" C. In etwa zwei Stunden ist der 
Process beendigt. I n  dem Kesselchen bleibt nur ein geringer, schwar- 
zer, harziger Riickstand. Die iibergegangene Salicylsaure riecht nur 



schwach nach Carbolsaure. Durch Abpressen des iibergegangeneu 
Breies und Aufkochen desselben mit destillirtem Wasser behufs Um- 
krystallisation wird sie von der Carbolsaure mit Leichtigkeit befreit. 
Durch Umkrystallisiren in destillirtem Wasser (Rrunnenwasser , und 
nicht mit Salzsanre ausgewaschene Filter verursachen wegen ihres 
Eisengehaltes eine rijthliche Farbung) wird sie in den schonsten, ab- 
solut weissen Krystallen erhalten. Man versdume iibrigens nicht, die 
Zinnrijhre vor dem Gebrauche mit Aether sorgfiiltig von F e u  zu 
reinigen, welches ihr von ihrer Fabrikation immer anhangt. 

Bei der Darstellung im Grossen wiirde man die Paraffinbader 
wohl zweckniassig durch hochgespannten Dampf ersetzen. In  hoch- 
gespanntem l)ampfe, selbst, direct angewandt, verdunstet die Salicyl- 
saure fast gar nicht. 

Ich versuchte unter anderem, die Salicylslure durch directe Ein- 
wirkung von Wasserdampf von 5 AtmosphBren Ueberdruck, der be- 
kanntlich eine Temperatur von 1600 C. hat, zur Verdunstung zu brin- 
gen, was nicht gelang; der iibergestriimte Dampf hatte kaum Spuren 
von Salicylsaure mitgenommen. Offenbar wird der Siedepunkt der 
Salicylsaure durch den hohen Druck entsprechend heraufgeriickt. Ich 
vermuthe, dass demnach die Deatillation der Salicylsdure bei verrin- 
gertem Drucke - etwa bei 4 Atmosphare Unterdruck, noch leichter 
von statten gehen wiirde. . 

Bei der Darstellung im Grossen diirfte es sicli ferner empfehlen, 
in dern Salicylsaurekessel eine Riihrvorrichtung anzubringen , um ihr 
mehr Gelegenheit zur Beriihrung niit dem durchstromenden Wasser- 
dampfe zu gehen. 

Correspondenzen. 
150. A. K u h l b e r g  aus St. Petersbnrg. Sitzung der russischen 

chemischen Gesellschaft vom 6./18. Marz 1875. 
Hr. D. M e n d  e 1 e j e f f  verliest einen Nekrolog des vor einigen 

Monaten verstorbenen Mitgliedes der russ. chem. Gesellschaft M. K i r -  
p i t s c h e f f .  Hr. K i r p i t s c h e f f  hat einige seiner Arbeiten, die er  in 
Gemeinschaft mit Hrn. M e n d  e l  e j  e f f  ausfiihrte , in diesen Berichten 
veroffentlicht. 

Br. D. Me n d e 1 e j e f f berichtet fiber ein neues empfindliches Dif- 
ferentialthermometer, das Quecksilber enthalt. Es besteht aus einem 
Reservoir und zwei aufsteigenden Rijhren, vou denen die eine ein mit 
Thermometertheilurig versehenes Kapillarrohr ivt, wahrend die andere 
Krahn und Trichter hat. Wenn der Krahn geoffnet ist,  so nimmt 
der Apparat die iiussere Temperatur an. Schliesvt man d a m  den 




