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Zur Analyse wurde sie erst mit kleinen Mengen Alkohol mehr- 
mals ausgekocht, wodurch sie weiss wurde, dann aus absolutemdlkohol, 
in den1 sie ausserst schwer loslich, umkrystallisirt. 

Die Analysen von Substanzproben aus verschiedenen Darstellungen 
ergaben gut unter sich stimmende Werthe, 

Gefuoden 
I. 11. 111. IV. 

H 5.05 4.99 4.94 - 
N 9.68 9.49 9.64 9.73 )) 

C 64.05 63.88 63.86 - pct. 

aus denen sich aber eine einfacbe Formel nicht gut berechnen Iasst- 
Das Toluylenopiamin ist ein weisser, in ganz kleinen Nadeln 

krystallisirender Korper, scbmilzt unter Zersetzung bei 242-2430, ist 
fast unliislich in Wasser, kaltem Alkohol, Benzol, Aether j ziemlicb 
leicht loslich in siedendem Eisessig, Aceton, Chloroform. Es ist in 
Sauren und in Alkalien leicht liislich. 

Zur Aufklarung seiner Natur wurde das Toluylenopiamin in eine 
Anzahl von Derivaten iibergefuhrt, ohne dass das erstrebte Ziel bis 
jetzt erreicht worden ware, da die erhaltenen Substanzen sich ausser- 
ordentlich schwer vollig rein darstellen lassen. 

Organ. Laboratorium der technischen Hochschule zu B e r  1 in -  

485. G. Je l l in  e k: Reindarstellung von Flavopurpurin. 
(Eingegangen am 1. August.) 

Aus verschiedenen Alizarinfabrikeri stammendes, zum Theil als 
rein bezeichnetes , Flavopurpurin erwies sich als durchwegs recht unrein. 
Zahlreiche Reinigungsversuche lieferten stets Producte, deren Analysen- 
zahlen von der Theorie betrachtlich abwichen und namentlich in Folge 
beigemiscbter Bioxyanthrachinone zu hohe Kohlenstoffzahlen lieferten. 
Vermittelst des nachfolgenden Verfahrens gelingt es, fast die Gesammt- 
menge des in dem Handelsproducte enthaltenen Flavopurpurins ver- 
haltnissmassig leicht in vollkommen reinem Zustande zu gewinnen. 

Das Verfahren beruht auf der Beobachtung, dass aus der alkalisch- 
alkoholischen oder alkalisch-wassrigen Liisung des technischen Productes 
durch Bleiacetat zuerst nu r  Flavopurpurin in Form eines rothbrauneo 
Bleisalzes fallt. Durch Einleiten von Kohlensaure wird Letzteres 
unter Verlust der Halfte seines Bleigehaltes in ein etwas heller roth- 
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braun gefiirbtes Bleiselz verwandelt , wahrend die iibrigeri in dem 
Handelsproducte enthaltenen Oxyanthrachinone ails ihren Bleisalzen 
durch Kohlensaure in Form weisser oder ganz hellgelber Flocken 
aasgeschieden werden. Das ursprungliche Bleisalz des Flavopurpurins 
ist n u r  in Kali und Natron, nicht in Ammoniak liislich; das durch Ein- 
leiten von Kohlensaure erzielte hilurere Salz liist sich auch in Ammoniak. 

Bei der Reinigung verfahrt man folgendermassen: 
500 g pulverisirtes technisches Product wiirden i n  ca. 3 Litern 

heissem Wasser suspendirt, Kali his ebrn zum Eintritte alkalischer 
Reaction hinzugefugt urid filtrirt Die Liisung wird rnit Wasser auf 
ca. 15 Liter verdiinnt, in einem offenen Iiessel zum Sieden erhitzt uud 
unter lebhaftern Umriihren Bleiacetat-L6sung so lange hinzugefugt, bis 
eine Probe des Filtrats mit Bleiacetat versetzt einen Niederechlag giebt, 
der nach dern Einleiten von Kohlensawe nur noch ganz hell leder- 
gelb gefarbt ist von Spuren noch darin enthaltenen Flavopurpurinblei- 
salzes. Bei dem von rnir untersuchten Flavopurpurin erforderten zur 
Erreichung dieses Purrktes 500 g Substanz, 550 g krystallisirtes Blei- 
acetat. Das gefallte Plavopurpurinblei wird auf  Spitzbeutelri ab- 
filtrirt und 24 Stunden abtropfen gelassen. Da sich hierbei die Poren 
der Bentel rerstopfen und dadurch das Auswaschrn verhindert wird, so 
werden nun die Beutel an ihrem offenen Ende zugeschnurt urid im Iiupfer- 
kessel wiederholt mit Wasser unter Verrneidung wallenden Siedens aus- 
gekocht, his das Waschwasser nur mehr hellrosa gefiirht erscheint. Der  
Spitzbeutelinhalt wird dann etwas abgepresst, das Bleisalz unter Alkohol 
durch dchwefelsaure zersetzt und durch rnassig verdunnten Alkohol 
heiss vorn schwefelsaureii Blei getrennt. Aus der entsprechend einge- 
engten alkoholischen Liisung entfernt man vorsichtshalber die erste 
Ausscheidung, und lasst dann den Rest auslirystallisiren. Die Analysen 
ergaben nun nur noch einen um etwa 0.3 pCt. zu hohen Kohlenstoff- 
gehalt. Vollstandig zufriedenstellende Zahlen erhiilt man aber nach 
dein Umkrystallisiren dieser Substanz aus siedendem Wasser , worin 
Flavopurpurin im frisch gefailten Zustande betriichtlich liislich ist. 

Das bei 143') getrocknete Product ergab: 
Gefunden Berechnet fh r  C~4H805 

C 65.5(i Ci.j.51 65.62 pc t .  
H 3.27 3.00 3.12 D 

Zum Zwecke der Reinigung kleinerer Gewichtsmengen des tech- 
nischeu Productev (bis zu 50 g) kann man statt der wBssrigen eine 
alkoholisch-alkalische Losung zur Bleifiillung vrrwenden. Die erforder- 
lichen Piltrationen sowie das Auskochen des Bleiniederschlages rnit 
Alkohol lassen sich dann sehr vie1 schiicller durchfiihren. Das Fallen 
mms in entsprechend verdunnter Liisung geschehen und erfordert daber 
auf 30 g Ausgangsproduct immerhin 3 - 4 Liter Alkohol. 
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Aus der vom Flavopurpurinblei abgelaufenen , tiefrothen wass- 
rigen Fliissigkeit scheiden sich nach einigem Stehen oder entsprechen- 
der Concentration priichtige, rubinrothe Nadeln in reichlicher Menge 
aus. Dieselben geben mit Saure ubergossen ein Haufwerk gelber in 
Alkohol schwerloslicher Nadeln. Um diese Verbindung rein zu er- 
halten, wird sie heiss in Alkohol gelost und mit Bleiacetat-Lijsung ver- 
setzt, solange noch ein dunkelbrauner, flockiger Niederschlag ent- 
steht. Bus dem Filtrate scheidet sich beim Erkalten ein Aggregat 
hellgelber, seidenglanzender Nadeln des freien Oxyanthrachinons aus, 
welche bei 1300 getrocknet, die nachfolgenden Zahlen ergaben: 

Gefunden Berechnet fur CIA Hs 0 4  

c 69.95 69.53 70.00 pCt. 
H 3.73 3.50 3.33 )> 

Die Substanz ist in kalteni Rarytwasser Iiur schwer loslich, 
leichter in  siedendem, aus dem sie beim Erkalten in rothen Xadeln 
auskrystallisirt. In  Ralkwasser ist das Product selbst beim Erhitzen 
kaum loslich. Sowohl diese Eigenschaften als auch das sonstige Ver- 
halten und die Analysen zeigen daher, dass diese Substanz Anthraflavin- 
saure ist. 

Dasvon a i r  untersuchte technischeFlavopurpurin enthielt ca. ‘70 pCt. 
an reinem Flavopurpurin. Der  Rest besteht Zuni griissten Theils aus 
Anthraflavinsaure. 

Der  Nachweis so grosser Mengen Anthraflavinsiiure im technischen 
Flavopurpurin zeigt, dass die aus der Anthrachinondisulfosaure beim 
Verschmelzen mit Kali zuerst entstehende Anthraflavinsaure nach dern 
gegenwartigen Schmelzverfahren nur ungeniigend zu Flavopurpurin 
oxydirt wird. 

Fiir die Technik diirfie sich daher hieraus der Fingerzeig ergeben, 
entweder durch verstarkte Oxydation fur bessere Vollendung der 
Reaction zu sorgen, oder falls dies unthunlich ist , die Anthraflavin- 
saure, welche fur die Fiirberei j a  absolut werthlos ist,  durch geeignete 
Rehandlung vom Plavopurpurin, bevor dasselbe in den Handel kommt, 
abzutrennen und sie danri von Neuem fur sich auf ParbstoR zu ver- 
arbeiten. 

Organ. Laboratorium der technischen Hochschule zii Ber l in .  


