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Berechnet Gefunden
fiir Cra Hia No Oy 1. 1I.
C 70.0 — 70.2 pCt.
H 5.0 — 5.75 »
N 11.7 11.85 _— »

Der Kérper hat somit die Formel
NOy.CGsl, .CH: CH.Cslly. NHs.

21. Mai

2, Joni 1835.

Riga,

382. C. A. Bischoff: Azofarbstoife aus Ortho-Diamidostilben.

[Mittheilung aus dem chemischen Laboratorium des baltischen Polytechnikums

zu Riga.]
(Eingegangen am 16. Juni; mitgetheilt in der Sitzung von HUrn. A. Pinner.)

Die Reduction des o-Dinitrostilbens zum Diamidostilben gelingt
am leichtesten durch Zinn and Salzsiiure. Das mdéglichst fein granu-
lirte Zinn wurde mit dem Nitroproduet innig gemischt und dann it
Salzséiure vom specifischen Gewicht 1.19 tibergossen. Die Erwirmung
geschah so langsam. dass fast kein Wasserstoff entwich. Nach einer
halben Stunde war bei Portionen von 36 g Dinitrostilben und 57 g
Zinn das Metall vollstiindig gelost. Dabei waren die diinnen gelben
Nadeln in derbere schwach briunlich bis graue Prismen bergegangen.
Nun wurde auf dem Wasserbade erhitzt, bis der Niederschlag anfing,
sich zu ldsen. Hier stieg jedesmal die Temperatur plétziich aunf 1109,
wobei lebhaftes Sieden eintrat. Nach 10 Minuten war diese zweite
Phase der Reduction (offenbar von der Winwirkung des zuerst ent-
standenen Zinnchlorirs herrithrend) vollendet, und beim Erkalten schied
sich das Zinndoppelsalz, welches in Salzsiure sehr schwer loslich ist,
ab. Dasselbe warde abfiltrirt, dann mit viel heissem Wasser gelost
und mit wiisseriger Natronlauge im Ueberschuss versetzt. Die ab-
geschiedene Rohbase wurde nach dem Filtriren bei 1000 scharf ge-
trocknet und dann aus heissem absolutem Alkohol umkrystallisirt, die
Krystalle zuletzt mit Ligroin gewaschen. Die Ausbeate an  reiner
Base betrug iiber 50 pCt.

1) 0.1854 g gaben 21.5 cem feuchten Stickstoff bei 189 und 753.5 mm Druck.

2) 0.2153 g gaben 24.8 cem fenchten Stickstoff bei 179 und 759.0 mm Druck.

3) 0.1747 g gaben 0.1025 g Wasser und 0.5079 ¢ Kohlenséiure.

4) 0.1942 g gabon 0.1140 g Wasser und 0.5635 g Kohlenséure.
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Berechnet Gefunden
fﬁI‘ C{.;}I[.;Nz I. I] IH 1v.
C 80.0 — —  79.3 79.1 pCt.
H 6.7 —_ — 6.5 6.5 »
N 13.5 133 13.3 — —  »

Das Orthodiamidostilben schmilzt bei 1769 C.; aus Alkohol
krystallisirt dasselbe in grossen, dinneu, stark goldgliunzenden Prismen;
die alkoholische Ld&sung fluoreseirt stark violettblan. Aus Aether
scheiden sich kuarze dicke Prismen aus; die étherische Lisung fluores-
cirt sehr intensiv, selbst bei stiirkster Verdiéinnung rein himmelblau,
eine Reaction, welche benutzt wurde, um die Reste des Kovpers in
Mutterlaugen und anf den Filterpapieren zu erkennen.

Aus Benzol scheiden sich schiefwinklige, meist undurchsichtige
Prismen aus.

Das salzsaure Salz ist in Wasser nicht leicht 18slich. Aus
heisser Lidsung schiessen farblose, concentrisch gruppirte Nadeln an.

Das schwefelsaure Salz krystallisirt aus Wasser in farblosen,
langgestreckten einzelnen Prismen.

Das Platindoppelsalz, welches aus verdiinnter salzsaurer L6-
sung durch Platinchlorid gefillt wird, stellt cinen hochgelben pulve-
rigen Niederschlag dar, welcher indess beim Filtriren sich theilweise
zersetzt, sodass die Metallbestimmungen nicht ganz der Formel ent-
sprechen. Das Filtrat firbte sich dber Nacht schwarz.

Zur Uebcrfihrang dieses o-Diamidostilbens in Azofarb-
stoffe wurden 16.8 g mit 40 cem Salzsiure (spec. Gew. 1.145) ver-
setzt, mit Wasser heiss gelést und sodann auf 2 L verdiinnt. Je
250 cem dieser Liosung wurden dann mit der entsprechenden Nitrit-
menge diazotirt, wobei die Diazoverbindung auch bei 20 in Lisung
blieb, wihrend beim Zusatz der Hilfte des Nitrites eine Tritbung des
halbdiazotirten Amidokdrpers eintrat.

Mit der Tetrazoverbindung wurden in iiblicher Weise combinirt:
b}

1. Salicylsdare . . . . . 2Mol
JI. Naphtolsulfosaures thx rium ( B eye r) -
II. > » (Schiffer) . . 2 »
IV. w-Naphtylaminsulfosiure . .2 0

V. Naphtoldisuifosaures \Tatrluml) (R bdlz) .2 0
Mit der Diazoverbindung wurden combinirt, sodann weiter diazo-
tirt und zur Einwirkung gebracht:

VI. 1 Mol. «-Naphtylaminsulfoséiure und 1 Mol. Resorcin;

Iy Dasgselbe verdanke ich der Freundlichkeit des Hrn. Dr. G. Schultz in
Berlin, dem ich an dieser Stelle meinen verbindlichsten Dank sage.
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—

Mol. naphtoldisulfosaures WNatriom (R-Salz) und
Mol. o-Naphtylaminsulfosiare;

VIII. 1 Mol. naphtoldisulfosaures Natrium (R-Salz) uud
I Mol. Phenol.

IX. Endlich wurde die sub 1V erhaltene Verbindung:

CGH4N = N.C]\)H,:, N[{g

—

| ‘
CH SO3H

l

CH SOsH

| |

| l

CG I”I;N == N . 010 H', . NH.Q

nochmals in eine Tetrazoverbindung idbergefiiirt, diese wieder mit
2 Mol. «-Naphtylaminsulfosfiure combinirt und noch cinmal tetrazotirt
und mit zwei weiteren Molekiilen «-Naphtylaminsulfosdure umgesetzt,
sodass schlicsslich folgender Korper entstand:

CGH4 N= N . C]()H,', N =N . 010115 . N = N . Cl()l‘LNIb
| l
CH SO d SOzH SOz

I

CH SOz H SO;H SOz

| | I ‘x

C(‘,H4 . N == N . 0101‘15 . N = N C]o l{r, . N = N . Clol‘IﬁNH2

Die Eigenschaften der Farbstoffe, dic je nach ihrer Lislichkeit,
theils als Natrounsalze, theils als freie Siuren oder saure Salze isolirt
wurden, sind in nachfolgender tabellarischer Ucbersicht zusammen-

gestellt,
{Siehe Tabelle aof Seite 2081---2083)

Diese vom Orthodiamidostilben abstammmenden Farbstotfe sind,
fhnlich denjenigen, welehe aus dem Paradiamidostilben dargestellt
wurden, sogenannte »substantive Baumwollfarbstoffe«, docin scheinen
sie nicht genigend waschecht zu sein.

Der Farbsioff I, welcher dem Chrysamin der Diphenylreibe ent-
spricht, lidsst sich nicht, in analoger Weise 1) behandelt, zum Firben
der Baumwolle verwenden.

Der Farbstoff T1 firbt im Kochsalzbad, ber Anwesenheit von
Essigsiure ?) Baumwolle hellponceaa.

Der Farbstoff 111 firbt in analoger Weise hellpurpurroth.

Diesclben wurden als Natronsalze zur Farbstofflosung verwendet.

5, Kertész, Die Anilinfarbstoffe ete. Braunschweig 1888. p. jl.
?) Chem. lndustr. XI, 106.
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Der Farbstoff IV firbt Baumwolle in einem Bade, welches die
entsprechenden Mengen 1) Glaubersalz, Soda und Seife cuthiilt, satt
rothbraun.

Der Farbstoff V, wie VII verwendet, firbt rothviolett.

Der Farbstoff VI, als Natronsalz verwendet, firbt im gleichen
Bade Baumwolle feurig zimmetbraun.

Der Farbstoff VII firbt im Kochsalzbad mit Oxalsinreznsatz 2)
Baumwolle hellpurpur.

Der Farbstoff VIII firbt in analoger Weise purpurroth.

Endlich firbt der Farbstoff IX mit den sechs Azogruppen (im
Bade wie No. IV) die Baumwolle satt gelbbraun.

Die Firbeversuche mit Tirkischrothdl ergaben kein besonders
abweichendes Resultat.

Leider sind mir die von der Berliner Actiengesellschafe fir Anilin-
Fabrikation dargestellten gemischten Azofarbstoffe des Paradiamido-
stilbens zum Vergleich nicht bekannt, doch hatte Hr. Dr. G. Schuliz
die Freundlichkeit, mir bricflich mitzatheilen, dass die Niiance des
Salicylsdurcfarbstoffs gelb (Ortho-Reihe ebenso), des aus Naphtion-
siure dargestellten, roth (Ortho-Reihe hier rothbraun), endlich die-
jenige des aus Napbtoldisulfosiure (R-Salz) erhaltenen blau ist,
wihrend der von mir aus Orthodiamidostilben und Naphtoldisulfo-
silure R-Salz gewonnene Farbstoff rothviolett ( Hortensianiiance) firbt.
Danach scheint die Orthostellung der Azogruppen den anderweitig
damit verbundenen Resten, welche ich hier angelagert habe, keinen
so grossen Einfluss auf die Verschiedenheit der Nilanceu zu gestatten,
indem die Farbenskala von Braan iiber Zimmetbraan, Rothbraun,
Gelbbraun, Gelb, Poncean nar bis zum Puorpur- und Violettroth geht.

Der vorziiglichen Hiilfe meines Privatassistenten Hrn. Mintz
muss ich auch an dieser Stelle mit bestem Danke gedenken.

Riga, 1 M 15gs,

2. Juni

1 Chem. Industr. XI, 105.
%) Chem. Tndunstr, X1, 105.



